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OZET

TURUNCGILLERDEN FARKLI YONTEMLERLE UCUCU YAG ELDE
EDILMESI VE KIMYASAL BILESIMININ INCELENMESI

Tiirkiye yilda ortalama 3 milyon ton turunggil tiretimi ile diinya limon iiretiminin %
12’sini, mandalina iretiminin %10’unu, greyfurt iiretiminin % 2’sini ve portakal
tretiminin % 2’sini gergeklestirmektedir. Ancak turunggil ugucu yaglari sektorii
iilkemizde yeterince gelismemistir ve ihtiyacin biiyiik kismi ithalat ile karsilanmaktadir.

Calismada Bati Akdeniz Tarim Arastirma Enstitiisii turunggil iiretim sahasinda
yetistirilen Klemantin mandalinasi, Alanya dilimlisi portakali, Kibris limonu, Star Ruby
greyfurtu ve bergamut meyveleri kullanilmistir. Meyve kabuklarindan soguk sikma
(SS), stiperkritik akiskan ekstraksiyonu (SCFE), su destilasyonu (SD) yontemleri
(bergamut kabuklarina ise yanlizca SCFE) uygulanarak ugucu yag elde edilmistir.
Ucucu yag numunelerinin analizi Gaz Kromatografisi ve Gaz Kromatografisi/Kiitle
Spektroskopisi yontemleriyle gergeklestirilmistir.

Klemantin mandalinas1 iiriinlerinde toplam 68 bilesen tespit edilmistir. SS iirliniiniin
kimyasal bilesiminin % 95.37’sini monoterpen hidrokarbonlar, % 0.73’{inii seskiterpen
hidrokarbonlar, % 3.70’ini oksijenli bilesikler olusturmustur. SCFE iirlinlinde ise ayni
bilesen gruplar1 sirasiyla % 95.13, % 0.51, % 4.11°dir. SD f{irtiniinde ise ana gruplar
strastyla % 96.09, % 0.20, % 2.71°dir. Ayrica piperiton bileseni ilk defa Tiirkiye orijinli
Klemantin kabuk tiriiniinde bulunmustur. Alanya dilimlisi portakali iiriinlerinde toplam
48 bilesen belirlenmistir. Ana bilesen gruplart olan monoterpen hidrokarbonlar,
seskiterpen hidrokarbonlar ve oksijenli bilesikler sirasiyla SS iirlinii icin %97.77, %
0.33, % 1.80, SCFE iiriinii i¢in % 97.32, % 0.50, % 2.12 ve SD iiriinii i¢in %98.21, %
0.05, % 1.44°diir. Kibris limonu {riinlerinde toplam 45 bilesen tespit edilmistir. Ana
bilesen siniflari olan monoterpen hidrokarbonlar, seskiterpen hidrokarbonlar ve
oksijenli bilesikler sirastyla SS iirlinii i¢in % 92.87, % 2.58, % 4.39, SCFE {iriinii i¢in %
92.95, % 2.68, % 4.48 ve SD {irlinii i¢in % 93.48, % 2.02 ve % 4.12’dir. SCFE yontemi
ile elde edilen limon {irliniiniin aldehit oram1 % 2.13 olup bunun % 86’s1 sitral
(neral+geranial)’dir. Sitral anahtar bilesen olup limon {irliniiniin fiyatin1 ve kalitesini
belirler. Star Ruby greyfurtu iiriinlerinde toplam 35 bilesen tespit edilmistir. Ana bilesen
gruplari olan monoterpen hidrokarbonlar, seskiterpen hidrokarbonlar ve oksijenli
bilesikler sirastyla SS iiriinii igin % 95.55, % 1.20, % 3.04, SCFE {irlinii i¢in % 95.95, %
1.24, % 2.77 ve SD firiini i¢in % 96.17, % 0.74, % 2.91°dir. Bergamut meyva
kabuklarma sadece SCFE yontemi uygulanmis olup iirlinde 57 adet bilesen
belirlenmistir. Monoterpen hidrokarbonlar1 % 22.34, seskiterpen hidrokarbonlart %
1.26, oksijenli bilesikler ise % 74.49 oraninda bulunmustur. Ester fraksiyonunun baglica
bilesenleri linalil asetat (% 27.85), neril asetat (% 0.87) ve geranil asetattir (% 0.49).



SUMMARY

CITRUS OIL PRODUCTION WITH DIFFERENT METHODS AND
EXAMINATION OF CHEMICAL COMPOSITION

In Turkey, approximately 3 billion tons of citrus are cultivated, which corresponds to
12% of lemon, 10% of mandarin, 2% of grapefruit and 2% of orange cultivation of the
world. However, the citrus essential oil production in Turkey has not been developed
enough and the great part of the need is supplied by import.

In our study, Clemantine mandarin, Cyprus lemon, Alanya sliced orange and Star Ruby
grapefruit grown in Bati Akdeniz Agricultural Research Institute production area were
used. Essential oils were produced from fruit peels with cold press (CP), supercritical
fluid extraction (SFE) and hydrodistillation (HD) methods. Gas Chromatography and
Gas Chromatography-Mass Spectrometry methods were used in analysis.

In Clemantine mandarin products 68 components were identified totally. The chemical
composition of CP products were composed of 95.37 % of monoterpene hydrocarbon,
0.73% of sesquiterpene hydrocarbon and 3.70% of oxygenated components. In SFE
products the same group components are 95.13%, 0.51%, and 4.11%, respectively,
whereas for HD products they are 96.09%, 0.20%, 2.71%, respectively. Furthermore,
for the first time piperitone component is found in Turkey originated Clemantine peel
product. In Alanya sliced orange products, 48 components are identified totally. Main
component groups which are monoterpene hydrocarbon, sesquiterpene hydrocarbon and
oxygenated compounds were found in CP products as 97.77%, 0.33%, and 1.80%,
whereas they are in SFE products 97.32%, 0.50%, and 2.12% respectively, and for HD
products 98.21%, 0.05%, 1.44% respectively. In Cyprus lemon products, 45 compounds
are identified totally. Monoterpene hydrocarbon, sesquiterpene hydrocarbon, and
oxygenated compounds in CP products were found as 92.87%, 2.58%, 4.39%, and in
SFE products as 92.95%, 2.68%, 4.48%, and in HD products as 93.48%, 2.02%, 4.12%,
respectively. The lemon product obtained by SFE includes 2.13% of aldehydes which is
composed of 86% of citral (neral and geranial). Citral is the key component for the
product which determines the quality and price. In Star Ruby grapefruit products, 35
compounds are identified totally. Monoterpene hydrocarbon, sesquiterpene
hydrocarbon, and oxygenated compounds in CP products were found as 95.55%,
1.20%, 3.04%, and in SFE products as 95.95%, 1.24%, 2.77%, and in HD products as
96.17%, 0.74%, 2.91%, respectively. Only SFE method is applied on bergamot fruit
peel and 57 component are identified totally in bergamot product. The monoterpene
hydrocarbons were found in 22.34%, sesquiterpene hydrocarbon in 1.26% and
oxygenated compounds in 74.49%. The main components of ester fraction are linalyl
acetate (27.85%), neryl acetate (0.87%), and geranyl acetate (0.49%).



1. GIRIS

Son 10 yilin verileri incelendiginde Tiirkiye yilda ortalama 3 milyon ton turunggil
tretmistir. Tirlere gore bu miktarin yaklasik % 48’1 portakal % 24’1 mandalina, % 22’1
limon, % 6 s1 altintoptur [1]. 2010 yilinda {ilkemizde firetilen turunggil miktari
3.572.376 ton’dur. Bunun yaklasik ticte biri ihra¢ edilirken kalani ¢ogunlukla taze
olarak sofralik tiiketilirken bir kismi ise islenerek tiiketilmektedir. Islenmis tiiketim
cogunlukla meyve suyu seklindedir ve ozellikle portakal, islenen iiriinler arasinda
oncelikli bir yere sahiptir [2]. Bu miktarlarina karsilik turunggil kabuklar1 ve
yapraklarindan elde edilen ugucu yaglar konusunda yeterli tiretime ulasilamamustir.
Aslinda iilkemiz zengin bir aromatik bitki g¢esitliligine ve bunlarin tariminin
yapilmasina elverigli olsada, giilyagi disinda, ucucu yaglarin iiretimi ve ticareti
konusunda diinyada onemli bir yere sahip degildir. Tiirkiye turunggil kabuklarindan
elde edilen ucucu yag (citrus oil) ve turunggil yapraklarindan elde edilen ugucu yag
(neroli oil) ihtiyacin1 Italya, Fransa ve Ispanya gibi iilkelerden ithal ederek

karsilamaktadir [2].

Turunggiller yurdumuzun en ¢ok Ege, Akdeniz ve kismen de Dogu Karadeniz
bolgesinde iklim sartlarinin 1liman oldugu yorelerde yetistirilir. Turunggil tiirlerinin
diisiik sicakliga dayanikliligi farklilik gosterir. Pek ¢ok farkli ¢esit turunggil vardir ve
bunlar Rutaceae ailesine aittir. Pek ¢ok turuncgil tiirii iilkemizde yetismekte bir kismi
ise yetistirilememekte hatta bilinmemektedir. Tiirkiyede yetistirilen turunggillerin bir
kismu sofralik bir kismui ise endiistride islenmeye yoneliktir. Turunggiller besin degeri
yiiksek olusu, tadlarinin giizel olmasi, aromasi, kendine 6zgii koku, kivam, yumusaklik

ve renk gibi ozellikleri nedeniyle diinyada genis bir kullanim alanina sahiptir [3].

Turunggil kabuklarindan {iretilen ugucu yag miktar1 diinya ugucu yag piyasasinin
%50’den biiyiik bir kismina sahiptir. Diinyadaki turunggillerden firetilen ugucu yag

miktarinin bu kadar 6nemli olmasina ragmen yurdumuzdaki ugucu yag iiretimi yok



denecek kadar azdir. Tiirkiye’de ugucu yag tiretiminin bilyiik kismimni giil yagi iiretimi
olusturmaktadir. Bununla birlikte yurdumuzda kekik, biberiye, lavanta, kir nanesi,
defne, biberiye, kimyon, anason, melisa, sigala agaci gibi bazi bitkilerinden ugucu yag
{iretimi yapilmaktadir. Ihracati Gelistirme Etiid Merkezi’nin yapmis oldugu ¢alismalara
gore Tiirkiye’de ihrac edilen yaglarin yanlizeca % 0,14 ‘i turunggil ugucu yagi iken
ithalat yaptig1 yagmm % 16,73’{i turuncgil ugucu yagidir [2]. Bu oranlar Ulkemizde
turunggil ucucu yag sektoriiniin ne kadar az gelistiginin en biiyiikk kanitidir. Oysa
turunggil ugucu yaglar1 gazli igecekler, gida boyasi, oda spreyleri, parfiim, bitkisel
caylar, atik sularda antiseptik, antioksidan 6zelligi ve 6n madde (precursor) etkisi

yiiziinden de tip alaninda da kullanilir ayrica antikansorejen ozelliktedirler [4].

Bu calismada, turunggil kabuk ucucu yaglar1 farkl iiretim yontemleri ile elde edilmis,
icerisindeki bilesenler belirlenmis ve birbirleri ile kiyaslanmistir.Bu yontemler; Soguk
stkma (SS), su destilasyonu (SD) ve son yillarda gelisen ve yeni bir teknoloji olan
stiperkritik akiskan ekstraksiyonudur (SCFE). Ardindan elde edilen ugucu yaglar gaz
kromatografisi ve kiitle spektrometresi (GC-MS) ile incelenerek kalitatif ve kantitatif
analizleri gerceklestirilmistir. Bu arastirma ile iilkemizde yeterince verimli olmayan

turunggil ugucu yaglari tiretim sektoriine yardimer olunmasi hedeflenmistir.



2. GENEL KISIMLAR

2.1. TURUNCGILLER

Turunggiller “Rutacea” ailesinin iiyeleridir. Cogunlukla sofralik tiiketilen turunggiller
hos ve ferahlatici kokular1 nedeni ile diinyada ugucu yag piyasasinin onde gelen
tiriinlerindendir. Ulkemizde yetistirilen bazi turunggil tiirleri ve bu tiirlerin Latince

isimleri Tablo 2.1°de verilmistir.

Tablo 2.1 : Turunggil Tiirlerinin Latince Isimleri

Turung C. aurantium
Bergamot C. bergamia
Limon C.limon
Mandalina C. reticulata
Portakal C. sinensis

Lime (Misket Limonu) C. aurantifolia

Greyfurt C. paradisi
Sadok (Pomelo) C. maxima
Agac kavunu C. medica
Kamkat C. fortunella

Sekil 2.1.’de goriildiigli {izere baz1 turunggil tirleri birbirlerinin akrabasidir.
Gilinlimiizde tiirlerin daha dayanikli olmasi yada hasat veriminini arttirilmasi gibi gesitli
istekler dogrultusunda bazi turunggil tlirleri birbirleri arasinda laboratuar ortaminda

caprazlanarak yada hibritlenerek iiretilmekte ve bu konuda arastirmalara devam

edilmektedir [5].
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http://tr.wikipedia.org/w/index.php?title=%C5%9Eadok_(Pomelo)&action=edit&redlink=1
http://tr.wikipedia.org/wiki/A%C4%9Fa%C3%A7_kavunu
http://tr.wikipedia.org/wiki/Citrus_medica
http://tr.wikipedia.org/wiki/Kamkat

_ &

Turung C. sinensis
Tatli Portakal
» 2 / C. paradisi
¢ A& Greyfurt
o
C. reticulata C. grandis
Mandalina Pomelo \
\ <
\
\ £ A
- -
/C, aurantifolia
\ Lime
\ A

hd RN

Sitron /

o

C. limon
Limon

Sekil 2.1 : Turunggil tiirleri arasindaki iligkiler[6].

Turunggil tiirleri i¢in bilinen ilk smiflandirma 17. yy’da yapilmistir. Birbirleri ile
akrabaliklar1 olan turuncggil tiirleri arasinda kimyasal bilesim agisindan ve ugucu yag
verimi agisindan farkliliklar bulunur. En genel gegerli arastirma Swingle (1943), Barrett
ve Rhodes’un (1976) yilinda yaptig1 siniflandirmadir. Sekil 2.2’de bu ¢alismalara gore
akrabalik iligkileri belirtmistir [7].
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Sekil 2.2 : Turung tiirleri arasindaki akrabalik iligkileri

Bir turunggil meyvesi genel olarak Sekil 2.3°de goriilebilecegi gibi farkli katmanlardan

olusmaktadir.

Sekil 2.3 : Turunggil meyvesinin kesit alant

a) Yag bezeleri igeren flavedo tabakasi, b) Tohum, c) Meyve suyu keseleri,

d) Merkezi eksen, e) Albedo, f) Segment, g) Segment membrani



Distan ice dogru; epiderma en dista gozenekli bir yapidir vaks ve kiitikil igerir.
Kloroplast yada kromoplast gibi pigmentlerce zengin olan epikarp yada flavedo bir ¢esit
parankima dokusudur. Yesil, sar1 yada turuncu renkli, aralarinda yag bezeleri bulunan
bir yapidir. Yag bezelerinin biyiikliigli ortalama 10 ile 100 pm arasindadir. Yiiksek
basing uygulayarak kabuk sikistirilir ve bir darbe etkisinde kalirsa kesecik igerisindeki
yag turgor basincini yenerek hiicre disina ¢ikar. Albedo damarli genis hava
odaciklarindan olusmus beyaz renkli, farkli kalinliklarda olabilen parankima dokusudur.
Flavonoid meyve suyuna acilik veren bilesenlerce zengindir. Endocarp ise meyvenin
yenilebilir kismidir. Cok ince duvarlarla ¢evrili segmentlerden olusur. Bu segmentler
meyvenin suyunu igerir. Segmentler ¢ok ince kapiler membran ile ¢evrilidir. Bu
membranlar merkez etrafinda dagilmis albedo ile ayni bilesimdedir. Tohum merkez
ekseni etrafinda endokarp i¢ine gomiiliidiir. Merkez eksen ise albedodaki silingersi

yapidan olusur [8].

2.2. UCUCU YAGLAR

Ugucu yag, bitkilerin yaprak, meyve, kabuk veya kok kisimlarindan elde edilen, oda
sicakliginda sivi halde olan genellikle renksiz veya agik sari-turuncu renkli, ugucu,
kuvvetli kokulu, dogal bir iiriindiir. Giizel kokulu olmasindan dolay1 esans ya da ugucu
yag olarak da adlandirilmaktadir. Su ile karismadiklari i¢in yag olarak tanimlansalar da

aslinda sabit yaglardan farklidirlar.

Ucgucu yaglarin igerisinde terpenler, az miktarda alkol, aldehit, ester, fenol, azot ve
kiikiirt iceren bilesikler bulunur. Bazi terpenlerin oksitlenmesi ile meydana gelen
oksijenli tiirevler koku, tat ve terapik 6zellikteki maddelerdir. Sudan hafif olan ugucu
yaglarin kirilma indeksleri genellikle yiiksek olup, optikge aktif 6zelliktedirler. Isik ve
oksijen etkisi ile reginelestikleri i¢in uzun siireli saklanacak ise koyu renkli siselerde

agz1 kapali olarak sogukta saklanmalidirlar [9].

2.2.1. Ucucu Yag Bilesenleri

Ucucu yaglarin kimyasal yapilarinin yaklagik % 90’1 terpenlerden olusur. Terpenler,
izopren (2-Metil-1,3-butadien) oligomeri olarak tanimlanabilirler. Terpen terimi

terebentinden (Turpentin) gelir. Terebentin neft yagi olarak da bilinir. Baz1 tiirde gam



agaclarmin kabuklar kesilerek yada oyularak igerisinden sizan regineler toplanir. Bu
recinelerin damitilmasiyla terebentin ugucu yagi olusur. Bu ugucu yag renksiz ya da
acik saridir ve ¢ok keskin kokar. Terebentin yliksek miktarda pinen igerir. Terpenler
Izopren C5 bilesigidir, dogada bulunmaz. Ama bunun 2, 3, 4... katlar1 yani C10, C15, C
20’ler dogada bulunurlar. C10 olanlar monoterpenler, C15 olanlar seskiterpenler,
C20’ler diterpenler, C30’lar triterpenler, C40’larada tetra terpenler denir. Terpenler
doymus veya doymamuis, diiz zincirli veya halkali hidrokarbon olabilecegi gibi, alkol,
aldehit veya keton gruplar igerebilir [10]. Molekiiliinde sadece karbon ve hidrojen
bulunan terpenler en ¢ok cam tiirleri igne yapraklilar, okaliptiis ve turuncggillerde
bulunur. Sekil 2.4°de baslica asiklik terpenleri gormekteyiz.

CH, CHj CHs
[ ) «
| |CH2 |CH2 | H O X cH,
HsC CHj H2C/ CHj HsC CHj
Mirsen Osimen [-Farnesen

Sekil 2.4 : Bazi asiklik terpenler

Asiklik terpenler (C10) ve seskiterpen (C15) hidrokarbonlar aroma bilesenlerinde
bulunurlar. Doygun olmayan yapilarindan dolay1 kararsiz bir yap1 ve baskin kokulari
vardir. Mirsen, osimen ve B-farnesen pek ¢cok meyvenin ugucu yaginda bulunur fakat
parfiimeride kullanimi sinirhidir. Terpen alkollere Ornekler Sekil 2.5°de verilmistir.
Asiklik terpen ve seskiterpen alkoller pek ¢ok ucucu yagda bulunur. Bunlardan en

onemlileri geraniol, nerol, linalooldur. Geraniol ve nerol birbirlerinin cis - trans

izomerleridir
CH, CHs CHj
CH,OH OH
\ 2 AN
CH,OH CH,
H,C CH, HaC CH, HaC CHj

Geraniol Nerol Linalool



CHj CHj CHj
A A
CH,OH OH
Z~ “CH, | i CHj
CH,OH CH,
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Sitronellol E |E farnesol E- nerolidol
Sekil 2.5 : Bazi1 6nemli terpen alkoller.

Asiklik terpen aldehitler arasinda sitral ticari degeri olan bir maddedir. Dogada daima

iki izomerinin karigimi olarak bulunur. Sekil 2.6’de bu yapilar1 gérmekteyiz .

CHs CHg
. _CHO
X
CHO
H3C CHs HsC CHj

Geranial (Sitral-a) Neral(Sitral-b)

Sekil 2.6 : Sitral izomerleri

Siklik terpen hidrokarbonlar ugucu yaglarin 6nemli bir kismini olusturur. Bunlar baska
bazi bilesenlerin sentezi i¢in baslangic maddesi olarak kullanilabilecegi gibi kendi
baslarna az miktarda koku ve aroma igerdiklerinden dolay1 oda kokularina ilave edilir.

Sekil 2.7.” de 6nemli baz1 6nemli siklik terpenleri gérmekteyiz.
CHs

CH, CH, CH,
\
H3c:E EcH2 chE EcH3 Hg,cE Ec:H3 HoC” CH,

Limonen a-terpinen y-terpinen terpinolen



CHs CH,

HsC CH; HC CHs
a-fellandren B-fellandren

Sekil 2.7 : Baz1 6nemli siklik terpenler

Bisiklik terpen hidrokarbonlarindan pinenler endiistriyel anlamda ¢ok onemlidir. Sekil

2.8’de goriilen kamfen ve 6-3-karen yine aromali maddelerin sentezinde baslangig

maddesi olarak kullanilir [11].

CH3 CH2 CH3
I CHs
‘ N
H3 H CH, HoC CHs
a-pinen B-pinen Kamfen 0-3-Karen

Sekil 2.8 : Baz1 6nemli bisiklik terpen hidrokarbonlar.
2.2.2. Turuncgil Yaglar1 ve Aroma Bilesenleri

Turunggil ugucu yaglart gazli icecekler, gida boyasi, oda spreyleri, parfiim, bitkisel
caylar, atik sularda antiseptik, antioksidan ve antikanserojen ozelligi yiiziinden tip
alaninda da kullanilir [12,13]. Dogal, biyobozunabilir ve genelikle zehirsiz olan
turunggil ugucu yaglart Amerikan Gida ve Ila¢ dairesi (FDA) tarafindan “genellikle
giivenli” (GRAS) olarak simiflandirmistir. Turunggil yaglar1 bilesimindeki c¢esitlilik
sayesinde cok farkli sektorlerde kullanilabilmektedir. Farkli tipteki turung yaglari ve

aromalari, meyve suyu iiretim prosesi esnasinda yan iiriin olarakda iiretilebilir [14].

Turunggil ucucu yagindan bazi terpenlerin ayrilarak oksijenli bilesiklerin elde
edilmesine ve yagin daha stabil hale getirilmesi islemine deterpenizasyon denir.
Deterpenizasyon isleminin yapilmasini en biiyiilk sebebi ucgucu yag igerisindeki

terpenlerin oksidasyona c¢ok meyilli olmasidir. Terpenler 1s1 ve 151k karsisinda c¢ok
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kararsizlardir ve kolaylikla bozunarak kotii koku olusumuna neden olurlar.
Deterpenizasyon isleminde SCFE, su-buhari destilasyonu, vakum destilasyonu, istim
destilasyonu, adsorbsiyon ve ekstraksiyon yontemleri kullanilabilmektedir. Ancak bu
islemler sirasinda uygulama sicakligina dikkat edilmeli ve 1s1l bozunmalardan

kagimilmalidir [15, 16].

Turunggil ugucu yaglarin1 olusturan bazi belli basli bilesenler Tablo 2.2°de
listelenmistir. Bir monoterpen hidrokarbon olan d-limonen tiim turunggil yaginin
agirlikca yaklasik % 80-95’ini olusturur. Oksijenli terpenler ise yagin yaklasik % 5°i
kadardir ve tiirlere ait spesifik aromalari saglarlar. Bu bilesenlerin kokular1 daha siddetli

ve daha hostur. Yagin igerisinde ¢ok az bulunsalar bile yagin karakteristik kokusunu

degistirirler.
Tablo 2.2 : Turunggil Kabuk Yaglarindaki Baslica Bilesenler [3].
Monoterpenler Oksijenli Bilesenler
a-pinen Asitler Aldehitler
B-pinen asetik asetaldehit
a-terpinen kaprik neral
y-terpinen kaprilik n-dekanal
d-limonen oktilik geranial
mirsen formik oktanal
p-simen
terpinolen Alkoller Esterler
sabinen sitronellol geranil asetat
kamfen geraniol neril asetat
linalool linalil asetat
Seskiterpenler nonanol metil-N-metil antranilat
bisabolen oktanol
kadinen a-terpineol

karyofillen terpinen-4-ol
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Bu listedeki bilesenler farkli tiirdeki turunggillerde degisik miktarlarda bulunabilir.
Ayrica turunggilin yetistirildigi bolge ve mevsimde bu bilesimlerin degismesine Sebep
olur.

Turunggil ugucu yaglarindaki oksijenli bilesenlerin cogunlugu alkollerdir Ornegin
portakal yagindaki en belirgin aromatik alkol linalool ve oktanoldiir. Kantitatif olarak,
esterler turuggil yaglarinin kiiciikk bir boliimiinii olustursa da karakteristik aromaya
katkilar1 vardir. Karbonil bilesikleri de (aldehit ve ketonlar) turunggil aromalar1 igin
onemlidir. Terpen aldehitler, neral ve geranial limon meyvesinin karakteristik aroma
bilesenleridir. Bir seskiterpen keton olan nootkaton greyfurt suyunun ve ugucu yaginin

aromasindaki en 6nemli bilesendir [17].

2.2.2.1. Mandalina

Mandalinanin anavatani kesin olmamakla birlikte Kuzeydogu Hindistan veya Giineybati
Cin olarak bilinmektedir. Yazlar1 sicak ve kislari iliman iklime sahip olan bolgelerde
yetistirilir. Tiirkiye’de portakaldan sonra en ¢ok yetistirilen turunggil cesidi olan
mandalina Ege bolgesinin glineyinde ve Akdeniz bolgesinde yetistirilir. Tez
calismamizda kullanilan Klemantin mandalinasinin Tiirkiye’de hasat donemi Ekim
ortalarinda baslar ve Aralik ayinda biter. Ulkemizde yaklasik 800,000 adet Klemantin
agaci vardir ve agag basina 93 kg meyve hasat edilir. Yillik toplam tiretim 2006 yilinda
75,000,000 kg’dir ve maddi degeri 26,632,326 $’dir. Son yillarda ise Tiirkiye,
Klemantin mandalinasi iiretimi artis gostererek 2008 yilinda 301,319,000 kg mandalina
ihrag edilmistir [18, 19].

Klemantin mandalinas1 (Citrus clementina Hort. x Tan.) yirminci yiizyilin basinda,
Havana mandalinasi ile turuncun ¢aprazlanmasi sonucu Clement Rodier tarafindan
bulunmustur. Klemantin parlak turuncu renkli, tatli, sulu, asitligi diisiik, kolayca
soyulan, hos kokulu ve cekirdeksiz bir mandalina cesididir. Klemantin erken hasat
edilen ve ¢ok tercih edilen gesitlerden biridir. Son yillarda Fas ve Ispanya’da iiretiminin
artmas1 Klemantini Akdeniz bolgesinin en popiiler mandalina ¢esidi haline getirmistir.

Avrupa’da Klemantin mandalinas1 sezonu Kasim ve Aralik olarak iki aylik donemler

halindedir [20].
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Mandalina kabuk yaginin ana bileseni terpen hidrokarbonlardir. Ancak Akdeniz
bolgesinde yetisen mandalinalarin belirgin noktalarin1 metil N-metil-antranilat(% 0.85)
ve timol (% 0.08) olusturur. Meyvenin olgunlasmasi sirasinda d-limonenin kiitlece oranm
% 20 den % 87’ye cikarken, linaloolun kiitlece oram1 % 62’den % 4’e kadar diisilis
gosterebilir. Oksijenli terpenlerin miktari da mevsim boyunca azalir. Timol sadece
mandalina yaginda bulunan bir bilesendir. Bu bilesenin kiitlece orant % 3.4’den %
0.2’ye diiser. Terpen hidrokarbonlarin miktar1 ise meyve olgunlastik¢a artar. Ornegin

mirsenin mandalina yagindaki miktar1 % 0.4’den % 1.4’e ¢ikar [20].

Son yillarda ugucu yag elde etme yontemlerinden biri olan soguk sikma yontemi ile
mandalina kabuklarindan ucgucu yag eldesi ve analizi konusunda cesitli ¢aligmalar

yapilmistir [21-35].

ftalyan Klemantin kabuk yag1 ugucu bilesenleri ile ilgili yapilan ilk galisma Calvarano
ve dig. [36] tarafindan ticari klemantin yag: ile gaz kromatografisi (GC) kullanilarak
gerceklestirilmistir. Bu ¢aligmada, baslica bilesen limonen (% 83.03) olmak {izere 17

bilesen tanimlanmastir.

Endiistriyel Klemantin yagi bilesimi ile ilgili yapilan ¢alismalar Dugo ve dig. tarafindan
yapilan ¢aligmalarla sinirli olmasina karsin [37] laboratuarlarda elde edilen mandalina
yaglari ile ilgili farkli cografik bolgelerde bir¢ok calisma yapilmistir (Cezayir [38],
Uruguay [39], Cin [40], Japonya [41], Iran [42], Fransa [43], Ispanya [44, 45], Italya
[46-49]). Fakat bu ¢alismalarin sadece bazilarinda [38, 39, 43, 44, 45, 47] klemantinle
ilgili yeterli bilgi bulunmaktadir. Ruberto ve dig., Sicilya’da (Italya) yetistirilen
Klemantin mandalinalar1 ve hibritlerinin yag bilesenlerini laboratuar ortaminda
distilasyon ile elde edilen ugucu yaglardan incelemislerdir [50-55]. Chishlom dig. [56],
Buettner ve dig. [44] Klemantin kabuk yag: koku aktif bilesenlerini Ispanya’da yetisen
meyvelerden elde ederek rapor etmislerdir. Ayrica Choi, [57] Kore Satsuma mandalina

yaginin koku karakteristiklerini rapor etmistir.

Bu calismalar igerinde farkli mandalina tiirlerinin ugucu yag bilesimlerini incelemek

igin yapilan en genis kapsamli ¢alisma Fanciullino ve grubunun [33] 2006 yilinda
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yaptiklar1 calismadir. Bu c¢alismada arastirmacilar Fransa’da yetistirilen 35 ayri
mandalina tiiriine ait yaprak ve kabuklarinda elde edilen ugucu yaglarin bilesenlerini
incelemislerdir. Toplanan mandalinalar el ile sikilarak kabuk yaglar1 elde edilmis ve
ardindan 10 dakika boyunca 15000 devir/dak’da santrifiij edilerek ugucu yagin sulu
fazdan ayrilmasi saglanmistir. Elde edilen yag 6rnekleri 6 °C saklanmistir. Yapraklar ise
3 saat boyunca clevenger aparatiyla su destilasyonuna maruz birakilarak ugucu
yaglarinin alinmis numunelerin bozunmamasi amaciyla da yapraklar islemlerden once
en fazla 1 giin saklanmistir. Ardindan 6rnekler GC, GC-MS ve C-NMR ile analiz
edilerek su sonuglara varilmistir. Mandalina kabuklarindan elde edilen ugucu yagda 29
ayr1 bilesen belirlenmistir. Bu bilesenlerin icerisinde ortak olarak bulunan ana bilesen
%62.5’den %95.7’ye degisen oranlarla limonendir. Diger bilesenleri miktarlar 6rnekten
ornege farkliliklar gostermistir. Yaprak yaglarinda ise 37 ayr bilesene rastlanmis ve
bunlarin igerisinde baskin olarak sabinen (%56.5’e kadar), y-terpinene (%63.1’e kadar),
ve N-metilantranilat (%72.6’ya kadar) saptanmistir.

Tirkiyede yapilan caligmalarda Elmaci ve Altug [58] Ege bolgesinde yetisen 3
mandalina tiirliniin Satsuma(Citrus unshi), Bodrum (Citrus deliciosa) ve Klemantin
(Citrus reticulata) aroma karakteristigini ve depolanmasi sirasindaki degisimlerini
incelemek {izere mandalina ucucu yaglarin GC-MS analizi uygulamistir. Her 6rnekte
baglica aroma bileseni olarak limonen ardindan vy-terpinen, a-pinen, B-pinen ve a-
terpinolen bulunmustur. Bu ugucular Satsuma mandalinasinda toplam ugucu yagin
%94.5° ini, Bodrum mandalinasinin %97.78’ini ve Klemantin mandalinasinin
%94.66’s1n1 olusturur. Limonen ve mirsenin en fazla Satsuma tiiri mandalinada
bulundugu tespit edilmistir. Bodrum mandalinas1 y-terpinen, o-pinen, B-pinen ve a-
terpinolen maddelerini diger tiirlere gore daha fazla barmdirirken p-simen Klemantin
mandalinasinda diger tiirlere gore daha fazla bulunmaktadir. Ayrica +5 °C’de her ii¢
haftada bir analiz edilen numuneler {izerinde yapilan denemeler gostermistir ki saklama
sirasinda tiim mandalina tiirlerinin limonen yiizdesinde artarken vy-terpinen, mirsen ve

a-terpinolen miktarlarinda ise diisiis belirlenmistir.

Adana ilinin Seyhan bolgesinden toplanilan portakallardan ve mandalinalardan Coban
[59] tarafindan yapilan ¢alismada oncelikle numunelere 3 saat boyunca su destilasyonu

uygulamis ardindan sirayla 100 °C, 125 °C, 150 °C’de 60 bar basing altinda sub kritik su
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ektraksiyonu(SbKS) uygulanmistir. SbKS‘de siiper 1sitilmis su olarak 100 °C -374 °C
arasindaki bir sicaklikta akigkan olusturmak {iizere secilen bir basingta c¢aligilir.
Denemeler sonucunda mandalina kabuklar1 i¢in su buhar1 destilasyonu ile 31 bilesen
SbKS ile 33 bilesen bulunmustur. Sirasiyla bulunan limonen oranlar1 % 71.9 ve % 88.6°
dir. Mandalina yapraklar1 i¢in su buhari destilasyonu ve SbKS ile 55 bilesen
bulunmustur. Mandalina yapraginin temel bileseni kabugun aksine %20.3 ile linalool

olarak tespit edilmistir

2.2.2.2. Portakal

Anavatani Cin olan portakal iilkemizde en ¢ok {iretilen ve tiiketilen turunggil tiiriidiir.
Ulkemiz diinya portakal iiretimi siralamasinda %2.5’luk pay ile onuncu siradadir.
Portakal hasati kastm ayr basindan mayisin ikinci haftasma kadar siirer. Ulkemizde
yetistirilen portakal tiirleri Washington Navel, Washington Navelina, Taracco, Moro
(Kan Portakali), Shamoti (Yafa Portakali), Hamlin, Alanya Dilimli Finike yerlisidir.
Bunlarin igerisinden Kozan ve Alanya yerlisi, Valencia tiirleri meyve suyu sanayisi i¢in

en 6nemli tiirlerdir [60].

Portakal kabugu ugucu yaglar ile ilgili yapilan calismalar 1960’11 yillara dayanir. Bu
caligmalarda soguk sikma yontemi ile elde edilen kabuk ugucu yaglarinin bilesenleri gaz
kromatografisi (GC), Infrared spektroskopisi (IR) gibi yontemlerle aydinlatiimaya
calisilmistir [61-63]. Ancak daha sonra gelisen GC-MS teknolojisi ile bu konuda daha
basarili sonuglar elde edilmistir [65].

Portakal kabuk yaglarininda ana bileseni d-limonendir (% 90). Oksijenli bilesenler
arasinda miktar1 en fazla olan linalool’un meyve olgunlagmasi ile konsantrasyonu diiser.
Limonen miktar1 ise linalool’un tersine artar. Ana aldehit bilesenleri oktanal, dekanal,
dodekanal gibi karbon sayis1 fazla doygun alifatik bilesiklerdir. Oktanal ve beraberinde
toplam aldehit konsantrasyonu meyvenin olgunlasmasiyla artar fakat agir
olgunlagsmayla diismeye baslar. Doymus alifatik aldehitlerin tatli ve keskin bir yag
kokusu vardir. Neral ve geranial portakal yagindaki az bulunan bilesenlerdir. a ve 3
doymamis aldehitler ve a-sinensal’in yagin koku karakteristigine katkis1 6nemlidir.

Ciinkii portakal yagina tatli ve keskin bir aroma verir ve soguk sikma yontemi ile
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tiretilen yaglarda bulunurlar. Piperitenon ve 6-metil-5-hepten-2-on da portakal yaginda

bulunan keton bilesiklerine 6rnektir [20].

Adana ilinin Seyhan bolgesinden toplanilan portakallardan Coban 2009 yilinda yapilan
calismada oncelikle numunelere 3 saat boyunca su destilasyonu uygulamis ardindan
sirayla 100 °C, 125 °C, 150 °C’de 60 bar basing altinda sub kritik su
ektraksiyonu(SbKS) uygulanmistir. SbKS‘de stiper 1sitilmis su olarak 100 °C -374 °C
arasindaki bir sicaklikta akiskan olusturmak iizere secilen bir basingta calisilir.
Denemeler sonucunda Portakal kabugu igin su buhari destilasyonu ile 35 bilesen SbKS
ile hazirlanan ugucu yagda 54 bilesene rastlanmistir. Limonen oranlari sirastyla % 4.2
ve % 69.7 dir. Portakal yapraklar i¢in su buhar1 destilasyonu ve SbKS ile hazirlanan
ucucu yagda 71 bilesene rastlanmistir. Limonen oranlari sirastyla % 36.7 ve % 37.5 dir

[59].

Cin’de yapilan bir ¢alismada Jinsen tatli portakalinin(Citrus sinensis (L.) Osbeck)
aroma aktif bilesenleri meyve suyunda ve kabuk yaginda incelenmis, meyve suyunda 49
kabuk ucucu yaginda ise 32 bilesen arastirmacilar tarafindan tespit edilmistir. Bu
calismada ugucu yag soguk sikma yontemi ile elde edilmis ve bilesenlerinin tespit
edilmesi i¢cin GC-MS ve Gaz kromatografisi-olfaktometri (GC-O) analiz
yontemlerinden faydalanilmistir. Bu c¢alismada meyve suyunun aroma bilesenlerinin
kabuk yagina gore daha fazla oldugu tespit edilmistir. Hem meyve suyu hem de kabuk
yaginda aromatik nota bilesenleri olarak etil biitanoat, B-mirsen, oktanal, linalool, a-
pinen ve dekanal bulunmustur. Kabuk yaginda temel bilesen olarak % 90.11 limonen
bulunmus, meyve suyunda da ayni sekilde % 77.8 limonen bulunmustur. Kabuk
yaginda miktar1 fazla olan diger bir bilesen 3-mirsen (% 1.88) bunu y-terpinen ( % 1.21)
izlemistir. Diger bir 6nemli bilesen olan linalool miktar1 ise % 0.92 olarak bulunmustur
[65].

Hindistan’da yapilan bir ¢alismada arastirmacilar SD ile elde ettikleri portakal kabugu
ucucu yagiin bazi bilesenlerini ve bu yagin antifungal 6zelliklerini incelemislerdir.
Calisma sirasinda bolgeden temin edilen portakal kabuklar1 5 saat boyunca Clevenger

tipi bir SD cihaz1 ile destillenerek ugucu yagi elde edilmis ve GC-MS ile analizi
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gerceklestirilmistir. Analizde belli basli on bilesen miktari incelenmistir. Sonug olarak
kabuk yaginda % 0.9 a- pinen, % 0.6 B-pinen, %4.1 mirsen, %84.2 limonen, %4.4
linalool, %0.5 sitral, %0.8 a-terpineol, % 1.3 terpinolen, %1.9 sitronellal, %1.3 geraniol
bulunmustur [66].

Cezayir’de Clevenger aparati ile birlestirilen bir mikrodalga ekstraksiyonu (ME) sistemi
ile ekstraksiyon siiresini kisaltip daha iyi iirlin elde etmeyi hedefleyen bir arastirmaci
grubu portakal kabugu ugucu yaglarini elde edip bilesimini incelemislerdir [67]. Bu
caligmanin sonucunda geleneksel Klevenger aparati ile {i¢ saatte gergeklesen
ekstraksiyon ME ile yarim saatte gerceklesmistir. Elde edilen iiriinlerin GC-MS
analizlerinde toplam 38 bilesen tespit edilmistir. Ekstraksiyon verimliligi agisindan ME
(9%0.42), su destilasyonuna (%0.39) gore daha basarilidir. ME ekstratinin %85.7’si
monoterpen hidrokarbonlar olup, bunun ise %76.7’si limonendir. Oksijenli bilesenlerin
fraksiyonu %11.7 bulunmus bunun ise %3.1’inin linalool oldugu tespit edilmistir. SD
ekstratinin % 89.8’1 monoterpen hidrokarbonlar olup, bunun ise %78.5’i limonen’dir.
Oksijenli bilesen fraksiyonu %7.9 bulunmus olup bunun ise %2’sinin linalool oldugu

tespit edilmistir.

1999 yilinda B. Mira ve ark [4] tarafindan yapilan bir ¢alismada arastirmacilar SCFE
yontemi ile Ispanya portakal kabugundan ugucu yag elde edilmesi sirasinda proses
sartlarinin degisiminin etkisini incelemislerdir. Bunun i¢in ¢alisma sicakliklar1 20 °C,
35 °C, 40 °C ve 50 °C olarak ayarlanmis, ¢alisma basinci olarak da 80 bar, 90 bar, 100
bar, 110 bar, 150 bar, 280 bar secilmistir. Bu ¢alisma sonucunda ugucu yag igerisindeki
oksijenli bilesenlerin terpenlere oranmnin basing artisiyla azaldigimi ancak belli bir
noktadan sonra yiikseldigini gozlemlemislerdir. Ayn1 davranis % limonen orani i¢inde
gecerlidir. Ancak % linalool i¢in bu durumun tam tersi s6z konusudur. Yapilan pargacik
biiyiikliigii calismasinda {i¢ farkli pargacik biiyiikliigli denenmistir bunlar 0.1-1mm, 1-2
mm, 2-5 mm’dir. En yiliksek oksijenli bilesen/terpen oranini 2-5 mm pargacik
biiyiikliigii ile elde etmislerdir. Calisma sonucunda % limonen oraninin pargacik
biyiikligii artisgiyla diislis gosterdigi ancak % linalool oraninin pargacik biiytikliigi

artisiyla arttigr gozlemlenmistir.
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Benelli ve dig. [68] Brezilya’da yetisen portakallarin kabuk posalarindan biyoaktif
madde elde edilmesi i¢in farkli yontemler denemislerdir. Baslica SCFE olmak iizere,
Soxhlet ekstraksiyonu, ultrasound ekstraksiyonu, SD y6ntemlerini hem ¢oziiciisiiz hem
de cesitli ¢oziicliler varliginda incelemislerdir. En yiiksek verimi (g ¢6zlinen madde /
100 g ham madde) Soxhlet ekstraksiyonunda (% 39,7) ortamda ¢oziicli olarak su
varliginda elde etmislerdir. SCFE i¢in ise 40 °C ve 50 °C sicaklik 100 bar, 150 bar, 200
bar, 250 bar ve 300 bar basing, yardimc1 solvent olarak ise % 2, %5, %8 oraninda etanol
ile ¢alismiglardir. En yiiksek verimi 50 °C-250 bar CO,+%8 etanol varliginda (%3) elde

etmislerdir.

Sargenti ve Lancas’da [69] Brezilya’da yaptiklar1 ¢aligmada geleneksel ekstraksiyon
yontemleri ile SCFE’yi kiyaslamak i¢in tatli portakal ve mandalina hibriti olan Tangor
murcote (Blanco) X Citrus sinensis (Osbeck) kabuklari ile ¢aligmislardir. Taze kabuklar
ile istim destilasyonu, Soxhlet ekstraksiyonu, ultrasonik dalga ve SCFE
gerceklestirmislerdir. Basing 90 atm ve 60 °C-75 °C sicakliklarda gergeklestirilen
ekstraksiyonda %10 oraninda yardimci ¢oziicii olarak hekzan, etil eter ve aseton
karbondioksit ile beraber kullanilmistir. Sonug olarak stiperkritik akiskan ekstraksyonu
istim destilasyonuna gore daha yiiksek ekstraksiyon verimi sonuglar1 verirken, Soxhlet

ve ultrasonik dalga kadar yiiksek ekstraksiyon verimine ulasamamustir.

2.2.2.3. Limon
Anavatani hindistan olan limon tilkemizde en ¢ok Akdeniz bolgesinde yetistirilir. Soguk
hava kosullarina kars1 dayaniksiz olan limonun hasat donemi Ekim ayindan Mart ayina

kadar stirer.

Limon kabuk yaginda bulunan baslica bilesenler; d-limonen, y-terpinen, terpinolen,
neral ve geranialdir. Limon yagi miktar1 kabuk rengine gore farklilik gosterir. Sari
limon meyvesindeki u¢ucu yag miktar1 ve bilesen sayisi yesil limon meyvesine gore
daha fazladir. Portakal, mandalina, greyfurt yagma kiyasla limon yag daha az
monoterpen igerir. Limon ugucu yag1 igerisindeki baslica seskiterpenler; a-bergamoten,

[-bisabolen ve karyofillendir.
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Limon yagindaki oksijenli bilesenlerin icerigi portakal, mandalina ve greyfurt
yaglarindakinden farklidir. Sitral baslica aldehittir, iki izomeri olan geranial % 75 ve
neral % 25 oraninda sitral icerigini olusturur. Portakal ve greyfurt yaglarinda limon
yaginin tersine nonanol, oktanol veya dekanalden daha yiiksek miktarlarda bulunur.

Limon yaginin alkol ve ester fraksiyonlarinin bilesimleri degiskendir.

Limon ucucu yaglar1 yiiksek kaliteli, yaklasik % 2 civarinda sitral iceren fakat bilesen
acisindan zengin, 6zellikle de kaynama noktasi yiiksek bilesenler olan geraniol, geranil
asetat, neril asetat ve bergamoten igeren yaglardir. Orta kalitedeki bir limon yaginda
sitral miktar1 fazladir. Diigiik kaliteli yaglarda ise yliksek kaynama noktali bilesenler az
miktardadir. Limon yaglar1 iklimsel ve yoresel degisikliklerden etkilenirler. Limon
yaglar ekstraksiyon sonrast hemen bazi degisikliklere ugrayabilir. Bir miktar aldehit ve
ester kaybi, terpenlerin bazilarinin oksitlenmesi ve izomerizasyonuyla meydana

gelebilir [20].

Kirbaslar ve dig. 2006 yilinda yapmis olduklart bir ¢alismada soguk sikma yontemi ile
elde edilen limon kabugu ucucu yagini analiz ederek bilesenlerini belirlemislerdir.
Limon kabuk yaginda 42 adet bilesen tespit edilmistir. Yag bilesiminin %61.8’ini
limonen, % 10.6’si1 y-terpinen, % 8.1’inin B-pinen’den olustugu bulunmustur. Yagin
toplam aldehit konsantrasyonunun %383’{inli olusturan sitral konsantrasyonu ise %?2.4

olarak bulunmustur [70].

Brezilya’da yapilan bir ¢alismada Misket limonu kabuklarindan SCFE ve SD ile ugucu
yag elde edilmis ve 20 bilesenin analizi yapilarak iki iiretim yontemi karsilagtirilmistir.
Clevenger aparat1 kullanilarak gerceklestirilen ekstraksiyonda ekstraksiyon siiresi 1-8
saat arasinda gerceklestirilmistir. Sitral bilesigi zenginligi agisindan optimum
ekstraksiyon siiresi 3 saat bulunmustur. SCFE ¢alismalar1 40-50-60 °C’de 90-100-110
bar basinglarinda gerceklestirilmistir.Yine sitral bilesimi zenginligi ag¢isindan optimum
ekstraksiyon sart1 olarak 60 °C ve 100 bar belirlenmistir. Su destilasyonu yontemi ile
elde edilen ugucu yagda sitral bilesimi %11.1 iken SCFE yontemi ile elde edilen yagin
sitral bilesimi %1.8 gibi ¢ok diisiik bir miktar bulunmustur [71].
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Italya’da yapilan bir calismada arastirmacilar geleneksel yontemlerle yetistirilen limon
agaclarindan elde edilen endiistriyel ugucu yaglarini pestisitler ile yetistirilen agaglardan
elde edilenlere kiyaslanmiglardir. Toplamda 65 bilesen tanimlanmistir. Geleneksel
yetistiricilik ile iiretilen limonlardan elde edilen kabuk ugucu yaginda % 69.67 limonen,
% 0.11 linalool, %0.84 neral, %1.43 geranial tespit edilmistir. Gelenksel yontemlerle
yetistirilen agaclardan elde edilen meyve kabuk ucucu yaglarindaki terpen orani
pestisitlere oranla daha yiiksek bulunmus ve aldehit bilesenlerinin orani daha diistik
bulumustur [72]. Benzer bir ¢alismada SD ile iiretilen ugucu yaglarada uygulanmis ve

benzer bulgulara rastlanmistir [73].

2.2.2.4. Greyfurt

Ulkemizde Altintop olarak da bilinen greyfurtun yetistiriciligi diger narenciye tiirleri
kadar yaygin degildir. Amerika ve Cin diinyanin en biiyiik greyfurt iireticileridir. Ancak
Cin drettigi greyfurtun neredeyse tamamini tiiketir. Tiirkiye % 3,2’lik pay ile bu

siralamada yedincidir [74].

Greyfurt kabuk yaglart monoterpen fraksiyonunca zengindir. Ana bileseni, d-
limonendir. Yag miktar1t meyve olgunlagsmasiyla degisir. Bazi cins greyfurtlarda meyve
olgunlagsmasiyla yag miktarinda azalma gozlemlenir. Sadece olgunlasmis meyvenin
yag1 koku agisindan tatmin edici 6zelliktedir. Greyfurt yaglarinda optimal kaliteye yagin
en az 6 ay 10-15 °C’de bekletilmesi ile ulasilir.

Yagdaki toplam karbonil bilesenleri (oktanal, nonanal, dekanal) greyfurtlarin hasatiyla
beraber artmaya baslar. Ayrica greyfurtlarin yag bilesimi rengine gore de degisir.
Ornegin baz iilkelerde yetisen beyaz greyfurtlar kirmizilara kiyasla daha yiiksek oranda
aldehit icerigine sahiptirler. Ayrica beyaz greyfurtlarda, dekanal igerigi oktanal
iceriginin 1.1-1.4 kati fazlayken kirmizi greyfurtlarda bu durumun tam tersi s6z

konusudur.

Bir seskiterpen olan nootkaton, greyfurt meyvesine karakteristik aromasini veren

bilesendir ve portakaldaki baslica seskiterpen olan valensen ile ayni iskeleti tagirlar.
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Nutkaton havada, meyve suyu asidinde ve havasiz ortamlarda yiiksek sicakliklarda
stabildir. Greyfurt yagindaki nutkaton igeriginde meyvenin olgunlagsmasiyla artis
gozlemlenmistir. Genelde greyfurt yaginin yiiksek aldehit miktar1 igermesi tercih edilir
[20].

Greyfurt ucucu yaglar ile ilgili yapilan caligmalar diger narenciye tiirleri kadar ¢ok
degildir. Kirbaglar ve dig. tarafindan 2006 yilinda yapilan ¢alismada greyfurt ve limon
kabuk yaglar1 soguk sikma yontemi ile elde edilerek incelenmistir. Bu ¢alisma sonucu
greyfurt kabuk yaginda 27 bilesen tespit edilmistir. Bu bilesenlerin % 92.5°i
monoterpen hidrokarbonlardir. % 92.5 limonen ve % 2.6 mirsen ugucu yag i¢in dnemli
olan iki ana bilesendir. Bu ¢aligmanin sonucunda greyfurt kabuk yaginin limon kabuk
yagia oranla daha az seskiterpen hidrokarbon, aldehit, alkol ve ester icerdigi tespit

edilmistir [70].

Greyfurtlar ile yapilan siiperkritik akigkan ekstraksiyonu g¢alismalari ugucu yag elde
edilmesinden ziyade bazi Onemli flavanoidlerin elde edilmesi amaciyla meyve
cekirdekleri ile gergeklestirilmistir. Limonin, limonin-17-B-d-glukopyranosid (LG) ve
naringin maddeleri siiperkritik akigskan ekstraksiyonu yontemi ile elde edilmistir.
Limoninin en yiiksek verim degerine (6.3 mg/g cekirdek) 48.3 MPa basing ve 50 °C
sicaklik 60 dk ekstraksiyon siiresi ile ulagilmistir. LG (0.62 mg/g tohum) i¢in 41.4 MPa
basing, 60 °C sicaklik, 30% ethanol yardimci solventi ile 40 dakikalik ekstraksiyon
sonucunda ulasilmistir. Naringin icin ise (0.2 mg/g cekirdek) 41.4 MPa basing, 50 °C
sicaklik, 20% ethanol yardimci solventi varliginda 40 dk’da en yiiksek verim elde

edilmisitir [75].

Buna benzer bir ¢alisma naringin eldesi i¢in greyfurt kabuklari tizerinde denemistir. Bu
calismada en yliksek naringin verimi olan 14.4 g/kg’a 15% etanol yardimci ¢oziicii
varliginda taze kabuklar ile 95 bar ve 58.6°C. proses sartlarinda ulagilmistir. Bu oran
geleneksel yontemler olan maserasyon, Soxhlet metotlarina goére daha yiiksek sonuglar
vermistir. Ekstraksiyon siiresinin kisa olusu ve daha az solvent harcanmasi sebebiyle

avantajl bir yontem oldugu gézlemlenmistir [76].
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Greyfurt ugucu yaglar1 bilesimlerini incelemek igin yapilan bir bagka calismada
Kenya’da yetisen redblush greyfurdu ve pomelo ile ger¢eklestirilmistir. Greyfurt ugucu
yagt icerisinde toplam 67 bilesen tanimlanmistir. Bunlarin %93.3’li monoterpen
hidrokarbonlardir. Limonen % 91.1 oraninda ugucu yagda bulunurken a-terpinen %1.3
ve a-pinen % 0.5 oraninda bulunmustur. Seskiterpen hidrokarbonlar yagin igerisinde %
0,4 oraninda bulunurken yagin belirgin notalarmi olusturan bilesenler B-karyofillen,
a-kubeben, (E,E)-a-farnesen’dir. Oksijenli bilesenler % 4.2 oranindadir. Karbonil

bilesikleri % 2, alkoller % 1.4 ve esterler ise % 0.7 oraninda bulunmustur [77].

2.2.2.5. Bergamut.

Bergamut agaci meyvesinin kabuklarindan ugucu yagi elde etmek igin yetistirilir ve bu
yag parfiimeri, kozmetik sanayisi icin en degerli yaglardan biridir. Ayrica anti
mikrobiyal, anti inflmatuar etkileri nedeniyle tedavi edici ve son yillarda aromaterapi
amach kullanilmaktadir [79]. Bergamut meyvesi diger turunggil tiirleri gibi yenilemez
¢linkii tad1 acidir. Tiirkiyede yetisen bergamut meyvesi kabuk ve yapraklarindan elde

edilen ugucu yaglarla ilgili bazi ¢alismalar yapilmistir [79-81].

Italya’da yapilan bir calismada arastirmacilar SCFE yontemi ile bergamut ugucu
yaglarimi 3 farkli ¢calisma sartinda ekstraksiyonunu incelemislerdir. Calisma sart1 olarak
80-90-100 bar ve 40-50-60°C segilmistir. Deney siiresince CO; in yogunlugu sabit
tutulmaya c¢alisilmistir (282-288 g/dm3). Ekstraksiyon hem kuru hemde yas meyve
kabuklar1 lizerinde denenmis, sonug olarak ugucu yag bilesenlerinde linalool’{in linalil
asetata oran1 incelendiginde en yiiksek orana yas kabuk 6rneginde, 100 bar 60 °C deney
sartlarinda ve 3.82 kg CO; harcandiginda ulasilmis ve toplam yag bilesenlerine oranla
bu oranin %0.317 oldugu bulunmustur. Toplamda 41 bilesen tespit edilmistir [82].

Italya’da yapilan bir baska galismada bergamut meyvesi kabuklarmdan soguk sikma
yontemi ile elde edilen ucucu yag bilesimi incelenmis toplam 64 bilesen tespit edilmis

%42.44 limonen ve % 9.98 linalool tespit edilmistir [83].

2.3. UCUCU YAG ELDE ETME YONTEMLERI

Bitkilerin kok, govde, yaprak ve meyvelerinden ugucu yag elde etmek icin farkl

yontemler kullanilir. Bu yontemlerden en uygununu se¢mek i¢in Oncelikle dikkat
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edilmesi gereken en Onemli konu segilecek yontemin yagin bilesimini etkileyip
etkilemeyecegidir. Islenecek bitkinin ugucu yag bulunduran kismma gore (6rnegin gigek
yada kok) farkli yontemler tercih edilebilir. Her durumda ucucu yag bilesenleri 1s1l
kararliliklar1 diisiik ve kolay oksitlenebilen maddeler oldugundan saklama ve iiretim
kosullar1 dikkatle secilmelidir. Bitkilerin farkli kisimlarindan elde edilen ugucu yaglara

ornekler su sekilde siralanabilir.

. Ciceklerden; Giil, yasemin, menekse, portakal ¢icegi yaglari.

. Yapraklardan; Biberiye, defne, feslegen yaglari.

. Meyve kabuklarindan; Portakal, limon, mandalina yaglar1.

. Tohumlardan; Anason, havug yaglari.

. Govdelerden; Targin,cam, styrax(Sigla agacindan), zambak yaglari [84].

Caligmamizin ana maddesi olan turunggillerin yapraklarindan, kabuklarindan ve

cigeklerinden ugucu yag elde edilebilir.

Ucucu yag elde edilmesi igin 1300°1ii yillarm basinda ispanya ve Fransa’da destilasyon
metodu gelistirilmis, 1550’11 yillara gelindiginde farmakoloji gibi farkli dallarin
ihtiyacina cevap verebilmek amaciyla, yeni teknikler uygulanmaya baslanmigtir [85].
Sekil 2.9’da Ugucu yag iceren bir maddeden, hasat edildikten sonra geleneksel

yontemlerle elde edilen ugucu maddeleri ve tiirevlerini gérmekteyiz [86].
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Ucgucu Yag Igeren
Madde
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Hammadde
1
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| Ekstraksiyvonu
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Absolut

Suda ¢ozimenler

Sekil 2.9 : Geleneksel yontemlerle elde edilen ugucu maddeler ve tiirevleri.

Hayvansal yag ile ekstraksiyon yontemleri Maserasyon ve Enfloraj’dir. Genellikle her

iki yontemde cigeklerden ugucu yag elde etmek icin uygulanir. Ozellikle toplandiktan

sonrada bir siireligine fizyolojik aktivitelerine devam eden yada su buhar1 yada istim

destilasyonu gibi yiiksek sicakliklarda bozunmaya ugrayan gigeklerden ugucu yag elde

etmek icin iyl yontemlerdir.Enfloraj oda sicakliginda ¢igeklerin hayvansal yag ile islem

gormesi ve ardindan soguk alkol ile muamele edilerek (alkol ekstraksiyonu) hayvansal

yagin uzaklastirilmasi saglanir. Maserasyonda ise bitkisel malzeme 45-60°C arasinda

1sitilmis hayvansal yag ile islem gordiikten sonra hayvansal yagdan aymi enflorajda

oldugu gibi alkol ekstraksiyonu ile ayrilir, alkol ise destilasyon ile iirlinden

uzaklagtirilir.
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Istim yada su buhar1 destilasyonunda bitkisel madde su ile degil su buhari ile temas
halindedir. Ayr1 bir yerde 1sitilan sudan yiikselen buhar bitkisel madde igerisinden
gecirilir ve ucucu yag siiriikler. Bitkisel madde 100 °C gibi bir sicalifa maruz kaldigi
icin duyarli olan bilesenlerin bozunmasini engellemek i¢in indirgenmis basingta
calisilmalidir. Giil ve portakal ¢igekleri balon ig¢inde bliylik yiginlar olusturabildikleri ve
buhar gegisine izin vermedikleri i¢in bu yonteme uygun degildirler. Ayrica toz halindeki

bitkisel maddelerde bu isleme tabii tutulmamalidirlar [87].

Cozicii ekstraksiyonu yonteminde 6rnek dogrudan oda sicakliginda ¢oziicii igerisinde
bekletilebilecegi gibi bir Soxhlet cihazi yardimi ile de bu islem yapilabilir. Buhar
destilasyonuna gore Soxhlet cihazinda daha diisiik sicakliklarda galisilabilir. Ancak
ekstraksiyon sonrasinda ortamda ¢oziicli kalintis1 olusumu ve ¢alisma esnasinda bazi
molekil agirhigi diisiik ugucu bilesenlerin kaybi bu ydntemin dezavantaji olarak
sayilabilir [88]. Burada ¢6ziicli ekstraksiyonu ile elde edilen konkret; i¢erisinde mum,
re¢ine ve renkli maddelerde igerir. Absolut; konkretin icerisindeki safsizliklarin
uzaklastirilmasiyla elde edilir. Ugucu yagin en saf halidir ve bu nedenle en pahali

trtindiir [79].

1970’11 yillarin sonuna dogru laboratuarlarda mikrodalga ekstraksiyonu uygulamalari
kullanilmaya baslandi. Mikrodalgalar 0.3-300 GHz araliginda degisen elektromagnetik
radyasyonlardir ve genellikle dogal iiriinlerde ekstraksiyon i¢in 2.7-75 GHz’deki dalga
boylart kullanilir. Bu uygulamada ortamda yardimci bir ¢oziicii kullanilir polar ve

iyonik tlirdeki ¢oziiciiler ekstraksiyon kosullarini iyilestirir [87].

Son yillarda uygulanan bir yontem olan Ultrasonik dalga isleminde yliksek frekansh ses
dalgalar1 gondererek yag iceren keseciklerin dis zarmin yirtilmast sonucu
gergeklestirilen bir ayirma islemidir. Bu tez ¢alimasinda ugucu yag eldesi i¢in kullanan

yontemler SS, SD ve SCFE’dur.

2.3.1. Soguk Sikma (SS)

Mekanik bir iglem olan SS yontemi destilasyon islemi gibi yiiksek 1s1 gerektirmedigi

icin ugucu yag bilesenlerinin bozulma riski yoktur. SS geleneksel bir yontemdir ancak
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giinlimiizde hala popiilerligini koruyan ve gelistirilmeye devam eden bir yontemdir [88].
Sanayide iiretimi esnasinda Once kabuklar dilimlenir, ylizeye yayilir ve kabuk
icerisindeki yaglarin disar1 ¢ikarilmasi amaciyla sikilir. Bu SS iglemi sonucu su ve
ucucu yagdan ve bazi bitki kalintilarindan olusan bir karisim elde edilir. Daha sonra bu
karisim durulmasi ve ugucu yagin ylizeye ¢ikarak ayrismasi amaciyla bekletilir eger bu
yontemle iiretilen ugucu yag sogukta ve 151k almayan bir ortamda bekletilmezse ¢abuk
oksitlenip 0Ozelligini kaybeder. Laboratuar calismalarinda ise rendelenmis turunggil
kabuklar1 preslenir. Bu islem sonucunda elde edilen su ve ugucu yag karisimi santrifiij

edilerek ugucu yag sudan ayrilir ve siselenerek saklanir.

2.3.2. Su Destilasyonu (SD)

Iki veya daha fazla siv1 bilesenini, kaynama noktas: veya uguculuk farkina dayanarak
bir karisim igerisinden ayirma islemine destilasyon denir. Bu yontem ile elde edilen
Ugucu yaglar:

. Yiiksek oranda kaynama noktasi diisiik bilesikler

. Az miktarda kaynama noktas1 yiiksek ve suda ¢dziinen bilesikler icermektedir.

Destilasyon yontemleri; SD, buhar destilasyonu ve vakum destilasyonudur. SD ugucu
bilesiklerin eldesinde yaygin olarak kullanilan bir yontemdir. Kiigiik l¢ekli tiretimlerde
Clevenger tipi aparatla yapilan destilasyon islemi endiistriyel uygulamalarda biiyiik

destilasyon kazanlarinda gergeklestirilmektedir.

Calisma prensibi; sogutucu ile birlestirilen bir cam balon igerisine su ve ugucu madde
elde edilecek bitkinin 2-8 saat siire ile kaynatilarak su buhari ile birlikte hareket eden
yag molekiillerinin sogutucuda yogunlastirilip sudan ayrilmasimna dayanmaktadir. Elde
edilen ugucu yag miktar1 hacimsel olarak ifade edilir. Bu destilasyon yontemi en iyi toz

halindeki malzemelerle sonu¢ vermektedir.

Elde dilen yag miktar1 ¢ok olmakla birlikte suyun kaynatilmasi sirasinda uygulanan
yiiksek sicaklik, termal bazi reaksiyonlara neden olmaktadir. Bunun sonucu olarak
istenmeyen madde olusumu, hidroliz ve izomerizasyon olaylar1 meydana gelmektedir.

Sekil 2.10’da sicaklik etkisi ile meydana gelen ve destilasyon yontemlerinde sik¢a
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goriilen bir termal degradasyon goriilmektedir. Ugucu yaglarin bilesimi pH’a bagh

degissede SD yonteminde genellikle stvinin pH degeri kontrol edilmemektedir.

OCO-CH;
+
— OH |

cis-Sabinanhidratasetat Terpinen-4-ol  o-Terpinen Y -Terpinen Terpinolen

Sekil 2.10 : Sabinanhidratasetatta meydana gelen termal degradasyon [89].
2.3.3. Siiperkritik Akiskan Ekstraksiyonu (SCFE)

Bitki ve baharatlardan ugucu yaglarin siiperkritik ekstraksiyon ile elde edilmesi i¢in
SCFE ¢ok uygundur. Ciinkii uygulama sicakligi diisiiktiir bu sebeple dnemli bilesenlerin
kaybina yol agmaz. Alisilmis ¢oziiciilerin aksine iriinde kirlilige yol agmayan bir

islemdir ve tesisi i¢in biiylik kurulum alan1 gerektirmez.

Gida endiistrisi i¢in pek ¢ok aywrma ve fraksiyonlama ydntemi gelistirilmistir.
Geleneksel yontemler 6rnegin kristalizasyon, filtrasyon, destilasyon ya da ¢oktiirmenin
yerine yeni teknoloji membran ya da siiperkritik akiskan kullanilir. Yiiksek basingl
ekipmanlar bu geleneksel sistemlere gore daha pahali olmasina ragmen, eger proses
optimum sartlarda ve yeterli biiyiikliikte bir ekstraktorle calistirilirsa toplam maliyete

bagli olarak karsilastirildiginda operasyon maliyeti diisiik bir sistemdir [90].

SCFE ayrilmas: istenilen maddenin 6zel sartlar olan kritik basing ve sicakligin
(stiperkritik bolge) tistlinde ¢6zme giiciiniin modifiye edilebildigi bir akiskanda
¢Oziindiigii prosestir. SCF’in 6zelligi, spesifik bir bileseni secerek ayirabilir veya
karisimdaki bilesenleri sicaklik yada basing degistirilerek herhangi bir faz degisimi
olmaksizin  fraksiyonlandirabilir. ~Ekstraksiyon tamamiyla oksijensiz ortamda
gerceklestirildiginden bir dizi olumsuz reaksiyonunda oniine geg¢ilmis olur [91].

SCF’lar atmosfer sartlarinda sivi ya da gaz olabilirler ve kritik basincin iistiinde (50-250
Bar) ve kritik sicakligin tistiine (20-60 °C) ¢ikarak kullanilir. Bu akiskanlarin en 6nemli
ozelligi stiperkritik bolgedeki ¢ozme giictidiir [92].
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Saf bir maddenin fiziksel halleri Sekil 2.11°deki gibi ii¢ boyutlu basing-hacim-sicaklik
(PVT) diyagramiyla gosterilebilir. Bunlarda kendi aralarinda kati-sivi  denge,
stiblimasyon egrisi ya da kati-buhar egrisi ve buharlasma egrisi yada sivi-buhar dengesi,
birlesme egrileriyle ayrilmistir. Burada “KN” noktas1 kritik noktadir. Saf bir maddenin
kritik sicaklik ve basincinin tizerinde bulunan alana siiperkritik akiskan bolgesi denir.
Kritik sicaklik {izerinde bir sicaklikta akigkan sikistirma sonucu sivilagsmazken, 1sitilma
sonucu sicaklik ve hacim artigiyla buharlasmaz. Kritik sicaklik ve basing iizerindeki bu
bolgede s1vi ve gaz birbirinden ayirt edilemediginden bu bolgeye siiperkritik bolge ve

bu bolgedeki saf maddeyede SCF adi verilir [93].
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Sekil 2.11 : Saf maddenin PVT grafigi ve PT diizlemine izdiigtimii

Tablo 2.3’de bazi SCF’lar i¢in bilinen 6zellikler verilmistir. Bunlar;

Tablo 2.3 : Baz1 Siiperkritik Akiskanlarin Kritik Ozellikleri

Alaskan Kritik Sicaklik Kritik Basing Kritik Hacim

TJ/K P./Bar V/em®*mol™
CO, 304.12 73.7 94.07
Etan 305.3 48.7 145.5
Propan 369.8 42.5 200.0
Su 647.1 220.6 55.95
Amonyak 405.4 1135 72.47
n-Hekzan 507.5 30.2 368.0
Metanol 512.6 80.9 118.0

Tablo 2.4°de gaz, sivi ve SCF’larin fiziksel 0Ozelliklerinin karsilastiriimasin

gormekteyiz. SCF’ lar tabloda da goriildiigli gibi gazlarin ve sivilarin iyi 6zelliklerini
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tasiyan akigkanlardir. Yogunlugu gazlara gore yiiksek, vizkozitesi diisiik, termal
iletkenligi ve diflizyon katsayilar1 yiiksektir [94].

Tablo 2.4 : Gaz, Sivi ve SCF’larin Fiziksel Ozelliklerinin Karsilastirilmasi

Fiziksel Ozellik Gaz (Tortam) SCF (T¢, Pe) S1v1 (Tortam)
Yogunluk p ( kg.m™) 0.6-2 200-500 600-1600
Dinamik vizkozite p(m.Pa.s) 0.01-0.3 0.01-0.03 0.2-3
Kinematik Vizkozite 5-500 0.2-0.1 0.1-5
n*(10%.m%sn™)

Termal letkenlik A (W/m.K) 0.01-0.025 Maksimum® 0.1-0.2
Difiizyon Katsayist (106.m%sn™) 10-40 0.07 0.0002-0.002
Yiizey Gerilimi o (dyn/cm?) - - 20-40

a:Kinematik Vizkozite n=p/p
b: Termal iletkenlik kritik bdlgenin yakinlarinda maximum degerini alir, dnemli derecede sicakliga

baghdir.
Bu yontemde uygulanabilecek pek cok gaz vardir; ancak en ¢ok CO; gazi tercih
edilmektedir. Ciinkii CO; patlama tehlikesi ve zehirli etkisi olmayan, oldukg¢a saf ve
ucuz olarak elde edilebilen bir gazdir. Yiiksek basing altinda CO; sivilagir ve bitkiden
ucucu yaglari absorbe edecek forma doniisiir. Ugucu yaglari tasiyan sivi CO, bitki
materyalinden alinarak farkli bir kazana aktarilir. Burada basing azaltilarak,
karbondioksit tekrar gaz formuna doniistiiriilir ve geride saf oziit kalir. Hiperbarik
olarak adlandirilan bu yontem oldukca pahali ekipmana ihtiyag gdstermekle birlikte,
ucucu yag randimani daha yiiksek, iscilik ve enerji tiiketimi daha azdir. Ancak CO, ile
ucucu yag ekstraksiyonu en ¢ok kurutulmus ve Ogiitiilmiis aromatik bitki

materyallerinde basariyla uygulanmaktadir.

Arastirmacilar pek c¢ok c¢oziiciiyle calisarak CO; c¢oziiclisiiniin  6zelliklerini  ve
davranislarini incelemislerdir. Sivi CO, karbon numaras1 10’a kadar olan alkanlarda
rahatlikla ¢oziinebilir. Etan 20’ye kadar olanlarda, propan ise 35°e¢ kadar olanlarda
¢ozilinebilir. Ancak bu ¢oziiciiler goreceli olarak diisiik molekiil agirlikli ¢oziictilerde
secicilik gosterirler. Siiprekritik CO, molekiil agirligi (<250) olan bilesenleri veya

lipidler, kolesterol, aldehit, eter, ester, keton gibi zayif polar gruplar1 se¢me
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egilimindedir. Ancak yiiksek molekiil agirlikli (>400) yada polar gruplar 6rnegin
hidroksil, karboksil, ve seker, polisakkarit, amino asit, protein, fosfatit, glikozit,
inorganik tuzlarda ¢oziinmezdir. Yardimeci ¢oOziicii yada adsorbent kullanarak bu
malzemelerin CO,’deki ¢oziinlirliigiini arttirmak miimkiindiir. Tablo 2.5’de siiperkritik

CO;’de ¢oziinen madde gruplart siniflandirilmis olarak goriilebilir.

Tablo 2.5 : Stiperkritik sivi CO,’de ¢dziinebilen madde gruplari [90].

Kolay Coziinenler Az Coziinenler Hi¢ Coziinmeyenler

e Diisiik molekiil agirligina e  Yiiksek molekiil e  Sekerler, proteinler
sahip organikler agirlikli organikler e Tanenler, vakslar

e Tiyoller, Tiyazoller, e Su, oleik asit, Gliserol, o Kilorofil, karatenoidler, sitrik
Pirazoller dekanol ve malik asitler

e Asetik Asit, Benzaldehit, e Doymus yaglar e  Aminoasitler, nitratlar,
Hekzanol , Asetatlar e Molekiil agirlig1 250 pestisitler, insektisitler

e  Molekill Agirhigi 250’ ye ile 400 arasindaki e Molekiil agirligi 400’iin
kadar olan bilesikler bilesikler. lizerinde olan bilesikler

Yardimci ¢oziicliler, SCF ile ekstrakte edilecek bilesen arasindaki bir uguculuk degerine
sahiptir. Normalde tiim yardimci ¢oziiciiler ortam sartlarinda sividir, fakat gazlarda
yardimer ¢6ziicli olarak kullanilabilmektedir. Yardimci coziiciiler, ¢oziicl ile fiziksel
etkilesime gegerek ¢oziicli ¢oziiniirliigini ve segiciligini arttirabilir ayrica ¢oziinen ile
aralarinda hidrojen kopriileri kurarak 6zel bir bagda olusturabilirler. Yardimer ¢oziiciiler
CO2’in yumurta sarisindaki yaglar, balik yagi, gluten lipidler, domates pigmentleri gibi
bazi maddeleri de ¢ozmesini saglarlar. Ancak, bazi yardimei ¢oziiciileri uygulama
bitiminde iiriinden ayirmak zordur. Gida endiistrisi uygulamalarinda, etanol, su ve bazi
gazlar 6zellikle uygun yardimci ¢oziiciilerdir. Moyler’e gore [94] sadece su ve etanol
gida endiistrisinde kullanilabilecek dogal ¢oziiciilerdendir [95]. Tablo 2.6’da
SCFE’nunda CO; ile kullanilabilecek yardimer ¢6ziicii malzemelerin 6zellikleri

verilmistir.
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Tablo 2.6 : SCFE’da Karbondioksit ile kullanilabilecek yardimer ¢oziiciiler.

Yardime1 Coziicii T (K) Pc Molekiil Agirhig Dielektrik Sabiti Polarite
(Bar) (9/mol)

Metanol 512.6  80.96 32.04 32.70 5.1
Etanol 516.2 63.8 46.07 24.3 4.3
Propan-1-ol 536.7 51.7 60.10 20.33 4
Propan-2-ol 508.3 47.6 60.10 19.3 3.9
Hekzan-1-ol 610.0 40.5 102.18 13.3 3.5
2-Metoksietanol 575.2 52.9 76.10 16.93 5.5
Tetrahidrofuran 540.2 51.9 7211 7.58 4
1,4 Dioksan 587.2 52.1 88.11 2.25 4.8
Asetonitril 548.2 48.3 41.05 375 5.8
Diklorometan 510.2 60.8 84.93 8.93 3.1
Kloroform 536.4 54.9 119.38 481 41
Propilen Karbonat 625.2 - 102.09 69 6.1
N,N-Dimetil Asetamid  657.2 - 87.12 37.78 6.5
Dimetil Siilfoksit 738.2 - 78.13 46.68 7.2
Formik Asit 580.2 - 46.02 58.5 -
Su 647.3 2205 18.01 80.1 10.2
Karbon Disiilfit 552.2 79 79.13 2.64 -

Ekstraksiyona etki eden faktorlere deginecek olursak basarili bir ekstraksiyon islemi
icin ayrilmasi istenilen madde SCF’da cok iyi ¢oziinmelidir. Simdiye kadar kritik
sartlara kolayca ulasilabildigi kolay temin edildigi ve zehirli olmadig1 i¢in CO7’in ideal
bir ¢oziiclii oldugundan bahsettik. Ancak en saf CO; tiiplerinin igeriginde bile varolan
%1-2’1ik oksijenin, antioksidanlar gibi oksijene hassas bilesikler ile tepkimeye girip az
miktarda da olsa bozumaya neden olabilecegi unutulmamalidir. CO; apolar molekiiller
icin ideal bir ¢oziiclidiir. Bliylik kuadropol momenti alkol, ester, aldehit ve keton gibi
bazi polar molekiilleri de ¢6zmeye olanak saglar [96].Coziicti giicii basing ve sicaklikla
degistiginden iriinleri fraksiyonlandirabilir. Ancak molekiilde polar gruplarin sayisi
arttikca ¢ozlinmenin gézlemlendigi minimum yogunluk da artar. Benzer olarak molekiil
agirhgini arttirmak da ¢oziicii ¢oziiniirliigiini diislirlir. Aminoasit gibi polar bilesikler
saf karbondioksit igerisinde sinirli ¢oziintirliik gosterirler. Bu durumda ya daha polar bir

stiperkritik akigkan kullanmak gerekir yada CO, yaninda Tablo 2.6’da verilen yardimec1
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¢oziliclilerden birini ¢oziicii giiclinii arttirmak i¢in yaninda kullanmak gerekir. Bir
yardimci ¢oziicli kullanirken, akiskan karigiminin siiperkritik halde olup olmadigina
dikkat etmek gerekir. Operasyonun homojen bir oratmda gerc¢eklesmesi ig¢in bu

gereklidir.

Ayrilmasi istenilen maddenin SCF’da ¢oziinmesinde 2 faktdr rol oynar. Maddenin
ucuculugu, (sicakligin bir fonksiyonudur) ve siiperkritik akiskanin ¢6zme etkisi
(akigkan yogunlugunun bir fonksiyonudur). Coziiniirliikk deneysel olarak ekstraksiyon
sirasinda basing ve sicaklik ayari ile kontrol edilebilir. Coziiniirliikk verileri kaynaklarda

bulunmadiginda ekstraksiyon sartlar1 deneysel olarak tespit edilmelidir.

Sadece akiskanin ¢6zme giiciinii bilmek de bir ekstraksiyonun basarili olacagi anlamina
gelmez. Ekstraksiyon orant aynt zamanda Ornegin matriks yapisina, siiperkritik
akiskanin SCF difiizyon oranina ve analit — matriks adsorbsiyon etkisine de bagldir.
Kat1 6rneklerde parcacik boyutu diflizyon hiz1 igin kritik bir degerdir. Parcacik boyutu
kiictildiikge ekstraksiyon hizi artar. Freeze drying, eleme, ve ogilitmek gibi islemler ile
yiizey alanmi arttirilarak difiizyon hizi arttirilabilir. Gozenekli katilarda bir maddenin
SCF’a taginmast gozeneklerin i¢cinde SCF’da ¢6zlinme, gozenekten tanecik dis ¢apina

difiizlenme, tanecik dis gapindan SCF ana govdesine tasinim sirasiyla gergeklesir [97].

Basing optimizasyonu sicaklik kontroliiyle birlikte gergeklestirilebilir. Ozellikle drnegin
¢ozlinebildigi noktanin tam iizerinde ekstrakte edilmesi tercih edilir. Bu istenmeyen
bilesenlerin ekstraksiyonunu minimize eder. Sicaklik kritik sicakligin tizerinde olmali
ve ¢oziicli bu sicaklikta stabil olmalidir. Sicakligin yiiksek olmasi alinan iiriin miktarin
arttirabilir ¢iinkli artan sicaklikla difiizyon katsayisi artar. Ayrica bu etki matriksin

sismesine de neden olur.

Ekstraksiyon sinirli bir zamanda tamamlanmaz baslarda hizlidir ancak zamanla yavas
yavag azalir. Bir iiriiniin % 99’unu alabilmek i¢in gereken siire bazen % 50’sini almak
icin gereken stlirenin 10 kat1 kadar olabilir. Sicalik ve akis hizin1 arttirmak ekstraksiyon

etkinligini arttirabilir.
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2.4. GAZ KROMATOGRAFiSI KUTLE SPEKTROMETRISI (GC-MS)

Kromatografi kimyasal karigimlart birbirinden ayirmak i¢in kullanilan bir yontemdir.
Temel olarak birbiri ile karismayan biri hareketli digeri sabit faz arasinda dagilma,
adsorbsiyon veya iyon degisimi mekanizmalarina bagli olarak gercgeklestirilen bir
islemdir. Kromatografi yontemlerinden biri olan GC ise gaz yada gaz fazina gegebilen
maddeler analiz edilir. Sivi o6rnekler igerisindeki bilesenlerin kaynama noktasi
tizerindeki ¢alisma sicakliklarinda gaz fazina gegcirilir, kat1 6rneklerin ise analize uygun
bir baska ¢6ziicii i¢erisinde ¢oziindiiriilmesi gerekmektedir. GC’de hareketli faz olarak
inert bir tastyic1 gaz segilir. Islem sabit fazin, siv1 veya kat1 olusuna gore gaz-sivi ve

gaz-kat1 kromatografisi olarak adlandirilir [98].

Bu sistemin en 6nemli avantajlarindan biri analiz siiresinin kisa olmasidir. Dakikalar
icerisinde bir analiz tamamlanabilir. Hassastir, ppm ve ppb mertebelerinde tespit
yapabilir. Az miktarda numune ile g¢aligilabilir. Giivenilir ve kullanimi1 kolaydir. Bu

sistemin dezavantajlari ise kullaniminin ugucu olan 6rneklerle sinirli olmasidir.

GC ile bir karisim igerisindeki her bir bilesen tek tek ayrilabilir. Ancak bu bilesenlerin

ne oldugunu sdyleyemez bunun i¢in kiitle spektroskopisinden faydalanilir.

Sekil 2.12°de goriildiigii gibi GC-MS cihaz1 tasiyici gaz, enjeksiyon portu, firin,

dedektdr ve kaydedici kisimlarindan olusur.

Sirnga

Tasvici fvon Kiitle )
Gaz Kav:mﬁm Analizérii Elektron Cogaltica

: P

/ f
LIIJ || ———
I .
GC Firim /
Transfer Hatta
Lensler Kiitle Spektrometresi Bilgisavar

Sekil 2.12 : GC-MS sisteminin sematik gosterimi [99].
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2.4.1. Tasiyic1 Gaz

Analiz edilecek malzemeyi kolon boyunca tasiyacak olan bu gazin inert olmasi
gereklidir. Bu amagla genellikle He, Ar, N, Hy ve CO, gazlar1 kullanilir. Inert
olmasinin yani sira tasiyici gazin akis hizinin dogru ayarlanmasi da ¢ok onemlidir. Akis
hiz1 ne kadar ytiksek olursa kromatogram pikleri birbirine o kadar yaklasir hatta bazen
net olarak ayrilamaz. Ancak c¢ok diisiik akis hizlar1 da analizin siiresini uzatir. Bu
nedenle genellikle 1 mL/dk secgilen akis hiz1 analiz edilecek malzemeye gore arttirilip

azaltilabilir.

2.4.2. Enjeksiyon Portu

Enjeksiyon portu iizerinde numunenin beslenmesi i¢in Auto sampler ya da el ile
enjeksiyona izin veren bir boliim vardir. Auto sampler verilen programa gore siringay1
yikama ¢ozeltisi ile belirtilen sayiya gore yikayip ardindan istenilen miktarda 6rnegi
siringa icine alarak enjeksiyon portuna besler. El ile enjeksiyona gore ¢ok daha hassas
sonug verir. Standart sapmasi genellikle en fazla % 0,2’dir. Genellikle 1 pL 6rnek
enjeksiyon portuna enjekte edilir ancak istege gore bu miktar degistirilebilir. Enjeksiyon
portu girisinde septum adinda siringa girigine izin veren kauguk bir tipa bulunur.
Septum hem tasiyic1 gaz kacaginm1 hem de hava ve nem girisini onler. Isiya dayanikli
polimerik bir silkon malzemeden yapilmistir. Bu bolmeden sonra numune enjeksiyon
portuna giris yapar. Isitilarak buhar fazina gecer ve tasiyicit gaz ile beraber homojen
olarak karigmasi saglanir. Bu noktada sicaklik kaynama noktasinin genellikle 50 °C
iistlinde secilir. Asirt yiiksek sicakliklar 6rnegin bozunmasina yol acabilecegi gibi ¢ok
diisiik sicakliklar ornekteki bilesenlerin 1yi ayrilmamasina yol agabilir. Buharlasan
ornek kolona beslenmeden 6nce cam ya da kuartz pamugu iizerinden gegirilerek kolona
beslenir ¢iinkii kolonu tikayabilecek kiigiik parcaciklarin burada kalmasi istenir.
Enjektor splitli ya da splitsiz modda calisabilir. Bu yontemin haricinde direk kolona
enjeksiyon (soguk enjeksiyon), genis capli kolonlara uygulanan dogrudan enjeksiyon,
sicaklik programli buharlastirmali enjeksiyon gibi farkli enjeksiyon tiirleri de

mevcuttur.

Split modu bir nevi cihazin uyguladig seyreltme islemidir. Ornegin split modu 1:10

olarak ayarlanmigsa cihaz bir birim numune alir ve 9 birim numuneyi disar1 atar. Cok
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derisik olan ornekler i¢in bu teknik uygulanarak kolonun asir1 kirlenmesi 6nlenebilir.

Seyreltik ve az olan numuneler splitsiz modda g¢alistirilabilir [100].

2.4.3. Kolon ve Firin

GC analizi sirasinda firin sicaklik programini dogru uygulamak analiz sonucunu iyi
yonde etkiler. Firin sicakligini ortam sicakligindan 360°C’ ye kadar genis bir aralikta
ayarlamak gereklidir. Ancak firin igerisinde kullanilan kolonun bozunma sicaklig1 bu
noktada g6z Oniinde bulundurulmali ve maksimum sicaklik bu sicakliga gore
ayarlanmalidir. Sicaklik degerlerini basamakli olarak ayarlamak ugucu yaglar gibi ¢ok
bilesenli numunelerin analizi i¢in iyi bir yontemdir. Ciinkii pikler birbirinden kolaylikla
ayrilabilir. Sekil 2.13’de de goriildigli gibi eger sicaklik degeri yiiksek tutulursa
bilesenler kolonda ¢ok hizli hareket edecegi igin piklerin birbirinden ayrilmasi zorlasir.
Bu duruma iyi bir 6rnek olarak 130 °C’ de yapilan analizi gosterebiliriz. Firin sicakligt
75 °C’de pikler birbirinden ¢ok iyi ayrilmistir. Ancak goriildiigii gibi analiz stiresi diger
calismalara gore yaklasik olarak iki kat1 uzamstir.

n-C-8

Oktan

izomerleri

C-12

110°C

Sekil.2.13 : Sicakligin tutulma zamani iizerine etkisi [101].

Ayrica dikkat edilmesi gereken diger bir nokta, firin sicaklik artis basamak degerlerinin
50 °C/dk’nin iistiine ¢ikmamasi gerekliligidir. Ciinkii kolondaki bu ani 1s1 artig1 kolonun
omriinii kisaltir. Firin sicakligi ayarlanirken numunenin kaynama noktasi {izerine

cikmak sart degildir. Ciinkii enjeksiyon portundan gelen numune buhar fazindadir.
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Kolon se¢imi GC cihaz1 i¢in ¢ok 6nemlidir. Kolonlar dolgulu ve kapiler kolon olmak
tizere ikiye ayrilir. Dolgulu kolonlar kapiler kolonlara gore i¢ ¢api daha biiyiikk ve
icerisinde dolgu maddesi olan kolonlardir. Bu kolonlar genellikle 2-4 mm ¢apinda ve 1-
5 m uzunlugundadir. Kapiler kolonlarda ise kolon i¢ ¢epheri sabit s1v1 faz ile kapldir. I¢
capt 0,1-0,5 mm arasinda ve uzunlugu 10-100 m arasinda degisen boylardadir. Kapiler
kolonlar dolgulu kolonlara gore daha iyi ayrilma sagladiklar1 i¢in giliniimiizde artik
dolgulu kolonlarin yerini almislardir. Kolonlar aliminyum, bakir, paslanmaz ¢elik ya da
cam malzemelerden yapilabilir. Kapiler kolonlar eritilmis silikadan yapilir. Saf
SiOy’den yapilan kolon distan poliimid polimeri ile kaplanarak gii¢lendirilir. Kapiler
kolonlar kendi igerisinde dort ¢eside ayrilir;
1- PLOT: g yiizeyinde sadece gdzenekli destek katkis1 kaplanmis kapiler kolon
2- SCOT: Destek kapli agik borusal kolon
3- WCOT: Duvar kaplamali agik borusal kolon
4- FSOT: Erimis silis acik borusal kolon
GC kolonlarinda aranan ii¢ énemli 6zellik sunlardir:

1. Sabit faz bulundugu yiizeyi olabildigince homojen ve her yerde esit kalinlikta

olacak sekilde kaplamali,
2. GC’de yiiksek sicakliklarda calisildigi i¢in kolon film tabakasi 1s1l kararlilig
olan bir malzemeden segilmeli,
3. Kolon iizerinde baz1 bilesenlerin bozunmasina neden olabilecek katalitik

kisimlar gibi rol oynayan aktif bolgeler olmamalidir.

2.4.4. GC Dedektorleri

GC i¢in cihazt i¢in farkli amaglara yonelik dedektorler vardir. Ancak en yaygin
kullanim1 olan dedektérler Alev iyonizasyon dedektorii (FID) ve Termal bozunma
dedektoriidiir (TCD). Dedektoriin duyarliligr yiiksek olmalidir. Gaz akis hizi1 ve sicaklik
degisimlerinden etkilenmemelidir. FID dedektorii kolondan ¢ikan organik maddeleri
hidrojen alevinde yakarak iyonlastirir ve meydana gelen poztif iyonlar dedektérde akim
degisimine sebep olur. Bu akim degisimine bagli olarak dedektoriin olusturdugu

sinyallerden kromatogram ¢izilir. Boyle bir kromatogramda alikonma zamani x-ekseni,
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sinyal siddeti (bolluk) y-ekseni ile gosterilir. Her ne kadar FID dedektorii kulanimi en
yaygin olan dedektorlerden biri olsada tespit edemedigi maddeler vardir. Bu dedektor
ile He, Ne, Ar gibi asal gazlar, O,, N2, CO, CO,, H,0O, CS,, SiF4, NHs, SO, gibi
bilesikler analiz edilemez. Ciinkii FID dedektorii oksijen hidrojen alevinde yanan tim
organik karbonlu bilesenlere tepki verir. Icerisinde organik karbon bulunmayan
bilesenler yanamadiklari i¢in tespit edilemezler. Bu noktada istisna olarak H,O yanma
piki uzun ve kuyruklu kotii pikler verdigi i¢in FID yerine TCD dedektoriinde tespit
edilir. Bu dedektoriin igerisinde bir flament bulunur. Bu flament normalde sogukken
tasiyict gaz ile numune geldiginde 1sinmaya baslar ve direng artar. Artan direng artisi ile
birlikte sinyal {iiretir ve kromatogram olusur. Bu noktaya kadar GC cihaziyla ayni
ozellikleri tagtyan GC-MS cihazinin kullandigi dedektor kiitle analizoridiir. Deneylerin

bazilar1 kiitle analizorii, bazilar1 ise FID dedektorii kullanilarak yapilmistir.

2.4.5. Kiitle Spektrofotometrisi

Temel olarak kiitle spektroskopisi sirasinda gaz fazindaki analiz edilecek numune kiitle
analizoriinde yliksek enerjili elektronlarla ¢arpistirilir.  Ardindan elektronlarini
kaybederek pozitif ya da negatif yiliklii iyonlar haline doniisiir. Asagidaki esitlikte
elektron akis1 altinda bombardiman sonucu bir elektronunu kaybederek olusan M™
iyonu goriilmektedir. Bu iyon radikal halindedir ve molekiil agirligit M: molekiili ile
aynidir [102].

M:+e” = M7+ 2e”

Bu sekilde gergeklesen elektron analit arasindaki ¢arpismalar molekiile onu uyaracak
kadar yiiksek enerji verir. Uyarilmis molekiiliin durulmasi ise genellikle parcalanarak
gerceklesir. Sonug olarak daha diisiik kiitleli iyonlar agiga ¢ikar. Bunlar1 molekiilii
olusturan bulmaca pargalarina benzetebiliriz. Bu iyonlar kiitle yiikii ve hizlarina bagl
olarak manyetik alan ya da elektrik alanda sapmaya ugrarlar. Eger yiik, hiz ve saptirici
gli¢ sabit ise, sapma agir pargaciklarda az ve hafif pargaciklarda ¢ok olur [98]. Kiitle

spektrometresi ise bu bulmaca pargalarindan faydalanarak asil resmi olusturur.

Kiitle spektrometresi GC ile arasinda bulunan bir ara baglanti, iyon kaynagi, kiitle
analizorli, dedektor, vakum sistemi kisimlarindan olusur. Ara baglantiya ihtiyag

duyulmasinin sebebi GC atmosferik basing altinda calisirken MS’in vakum altinda (10'5
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, 10" Torr ) galistyor olmasidir. Bu ara baglanti tagici gazin gegisini kontrol eder ve MS
icerisindeki vakum kosullarinin bozulmasini1 engeller. Bunun i¢in farkli tiplerde ara
baglantilar kullanilir. Ornegin gegirgen zarli ara baglanti, dogrudan blmeli ara baglanti,
jet ayricikli ara baglanti gibi. Hepsi temelde tasiyict gazi Ornekten ayirip kiitle
analizoriine ve iyon kaynagina sadece numunenin gitmesini saglamak amacindadir.
Sadece dogrudan kilcal kolon baglantisinda tasiyici gaz akis hiz1 diisiik tutulmussa bu
sekildeki bir karisimi vakum pompasi ile basing degisimi ayarlanabildigi i¢cin dogrudan
bir ara baglanti kullanilabilir ve tasiyict gaz da numune ile tasiyict gazin daha hizlh
pompalandig: kiitle spektrometresinin iyon kaynagina gider. Dolgu kolonlar i¢in uygun

olmayan bir uygulamadir ¢iinkii dolgu kolonlarin akis hizlar1 daha ytiksektir.

Ara baglanti kismindan ge¢cen numunenin 6nce uygun bir elektrik yada manyetik alan
tarafindan iyonize olmasi gereklidir. Farkli iyonizasyon teknikleri vardir ancak
bunlardan en yaygin olan1 elektron iyonizasyonu (EI)’dur. Sekil 2.14°de bir iyonizasyon
kaynagi semasi goriikmektedir. Iyonizasyon kaynagi vakum altindayken 1sitilir. Sicak
flamandan c¢ikan elektronlar bolme boyunca odaklanir ve 70 eV’luk potansiyele sahip
bir elektrot tarafindan g¢ekilir. Pargalanma tepkimeleri bu yiiksek enerjili elektronlar ile
iyonlastirictya giren numune arasinda gergeklesir ve bu sekilde molekiil baglar kirilarak
pozitif yada negatif yiiklli iyonlar olusur. Hafif iyonlar manyetik alan etkisi ile yon

degistirir. Bu iyonlardan odaklanmis olanlar dedektore ulasir.

Yiiksek Volta) Kaynagi
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e Kolona Bagh Transfer
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luzlandirip odaldar.

Anot (70 eV)

Sekil 2.14 : Iyonizasyon kaynag semasi [103].
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Iyonizasyon kaynagindan ¢ikan iyonlar kiitle analizoriine ulasir. Farkli kiitle analizorleri
vardir. Ancak bunlardan kullanimi en yaygin olan Sekil 2.15’de goriilen Kuadrapol
kiitle analizoriidiir. Kuadrapol kiitle analizoriinde bir kare tutucu i¢inde tutulan 4 adet
simetrik yerlestirilmis metal ¢ubuk bulunur. Istenilen kiitle araliginda tanimlama
yapilabilmesi igin radyo frekansi (RF) ve dogru akim (DC) voltaji uygulanir. Iyonlar
olusan elektrik alaninda bir salinim kazanir. Bu salinim dogru akim voltaji ve radyo
frekansi bollugu oranina goredir. Iyonlarin yiikiine béliinen kiitlesi kiitle/yiik (m/z) oran1
olarak adlandirilir. +1 yiike sahip iyonlarda m/z oran1 molekiil agirligina esittir. Eger
iyon dogru m/z oranina sahip degilse kararsiz salinim yaptig1 i¢in g¢ubuklara saldirir.

Kararli olanlar ise gubuklara ¢carpmadan ilerleyerek dedektore ulasir.

-]

Dedektir

| | dc ve f voltajlan

Sekil 2.15 : Bir kuadrapol kiitle analizoriiniin resmi [104].

Kiitle analizoriinden ¢ikan iyonlar Sekil 2.16’daki elektron ¢ogaltici dedektore ulasir.
Carpismalar sonucu olusan akim sinyale doniistiiriiliir bu sinyaller dinotlar tarafindan
10" diizeyine kadar arttirihr. Bu sinyaller sayesinde kiitle spektrumu grafikleri
olusturulur. x- Ekseni m/z oranini y-ekseni ise her bir iyon i¢in bolluk temsil eder. Bu

spektrumlar kiitiiphane spektrumlari ile karsilastirilir.
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Sekil 2.16 : Elektron Cogaltict Dedektor [99].

2.5. YANIT YUZEY YONTEMIi

Yanit yiizey yada cevap yiizey yontemi “Denemelerin optimum kosullara ulagmas1”
ismi ile Box ve Wilson tarafindan 1951 yilinda gelistirilmis bir deneysel tasarim
yontemidir. Amaci farkli tipteki endiistriyel uygulamalar sirasinda olusan siireglerin
daha 1yi hale getirilmesi ve optimizasyonudur. En yaygin uygulama alani birkag¢ girdi
degiskeninin ya da faktoriin bir iiriin yada kalite karakteristigini etkileyen durumlardir.
Bu performans 6lciisti ya da kalite karakteristigine cevap denir. Bu yontem ile merkezi
bilesik deney tasarimlari ve Box- Behnken deneysel tasarimlari yapilabilir. Proses

degiskenleri incelenerek, bu degiskenlere karsi alinan yanitlar irdelenebilir [105].

Bir sistemde kontrol edilebilir degiskenleri olabilecek sicaklik (Xj), basing (Xy),
konsantrasyon (Xs) ile cevap degiskeni olabilecek olan vizkozite, saflik, verim (y)
arasinda fonksiyonel bir iligki bulunur. € deneysel hata olmak iizere bu iliski su sekilde
ifade edilebilir
y=f(X1, Xz X3)t+e (2.1)
k sayida farkli kontrol edilebilir degisken olmasi1 durumunda ise bu fonksiyonel iliski su
sekilde ifade edilebilir.
y=f(Xg, Xo, X3, X )te (2.2)
Daha kisa sekilde gosterecek olursak ortalama yanit fonksiyonu soyledir.
y=f(X) (2.3)
Eger cevap yiizeyini veren bu fonksiyon bilinmiyorsa matematiksel bolge igerisinde 1.
ve 2. Dereceden polinomlar gelistirilir. Bu polinomal cevap yiizeyleri modeli bulmada

kolaylik saglar [87]. Ornegin deney sistemimize uyguladigimiz iKi faktorlii bir sisteme
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ait polinom denklem 2.4’deki gibi yazilabilir. Bu denkleme ait 3 katsayilar1 regrasyon
analizi ile hesaplanir. Bu amagla farkli bilgisayar programlarindan yararlanilabilir.
Katsayilar1 hesaplandiginda model denklemi olusturulur ve bu model denklemine gore

yanit yiizeyi grafigi olusturulur. Burada “uU” tekrarlanan deney sayis1 olmak iizere;

Y=Lo+ fiXaur PoXour PriXa’s PaoXons ProXeuXout €y (2.4)

Faktorlerin sayisini arttirmak miimkiindiir. Polinomal modeller gibi lineer olan herhangi
bir model olusturdugu yanit yiizeyin sekli ne olursa olsun bir lineer regrasyon
modelidir. [106].

Farkli deneysel tasarim gesitleri vardir ancak bunlardan en ¢ok tercih edilenleri merkezi

birlesik deney tasarimi ve Box Benkhen tasarimidir.

2.5.1. Merkezi Birlesik Deney Tasarimi

Birlesik deney tasarimi ikinci dereceden bir cevap ylizeyi modeli olusturmak igin
kullanilan bir yontemdir. 2 faktorlii ve faktor seviyesinin en az ti¢ oldugu (1, O, -1)

durumlarda polinom ifadesi denklem 2.4’deki gibidir.

Sekil 2.17°de 2 faktorli bir sistem igin bilesik deney tasarimi goriilmektedir.
Tekrarlanan merkez nokta (0,0) deney sayist U; ve k faktor sayist olmak iizere toplam
deney sayisi 2+2k+u; dir. Bu tasarim icin standart hata merkezde en kiigiik degeri alir.
a degeri her bir eksen noktasinin merkezden uzakligin1 gosterir. Segilen bu degere gore
tasarim dondiiriilebilir hal alabilir. Bu duruma standart hatanin tiim noktalarda ayni

olmasi saglanabilir.
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Sekil 2.17 : 2 faktorli bir sistem i¢in birlesik deney tasariminin geometrik gosterimi [107].
2.5.2. Model Denklem Uygunlugu

Elde edilen polinomun sonuglar ile ne kadar uyumlu oldugunu anlamak icin farklh

parametreler incelenmelidir.

2.5.2.1. Korelasyon Katsayisi

Korelasyon katsayisi iki degisken arasindaki bagintinin bir 6lgiisiidiir. R ile gosterilir +1
ve -1 araliginda degisir ve bu degerleri alirsa iki degisken arasindaki bagintinin ¢ok iyi
oldugu anlamina gelir. R=+1 ise degiskenlerden biri ne oranda artarsa digeri de o
oranda artar,R=-1 ise degiskenlerden birinin artiy oraninda digeri azalir. R=0 ise

degiskenlerden birinin digerinin iizerinde etkisi yoktur [108].

2.5.2.2. Onem (Anlam) Seviyesi

Varyans analizi sonucunda elde edilen bu deger, testler sonucu verilen kararin
dogrulugunun ne kadar giivenli oldugunu belirler. Siklikla 0,01 ve 0,05 Onem
seviyelerinde ¢alisilir. Ornegin 0,05 kabul edilen 5nem seviyesi (p) test sonunda verilen
kararin dogrulugunun %95 giivenli bulunmas: demektir. Yani hata yapma olasilig1 %

5°dir.
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3. MALZEME VE YONTEM

3.1. MALZEME

3.1.1. Klemantin Mandalinasi

Calismamizda kullanilan turunggil 6rneklerinden biri olan Klemantin (Clemantine,
Citrus reticulata Blanco) mandalinasidir BATEM (Bati Akdeniz Tarim Arastirma
Enstitiisti, Antalya)’den temin edilmistir. Sekil 3.1’de Klemantin mandalinasi ve agaci

gosterilmektedir. Calismada kullanilan mandalina 6rnekleri 10.11.2010, 01.12.2010,

16.12.2010 tarihlerinde toplanmistir. Mandalina 6rnekleri +4 °C de saklanmistir.

Sekil 3.1 : Klemantin mandalinasi ve agacinin fiziksel gériiniisii

Klemantin mandalinas1 20 EKim-10 Aralik tarihleri arasinda hasat edilir. Meyve kabuk
rengi koyu turuncu, kabugu piiriizsiiz, meyve agirligt 50-70 g arasindadir. Kabuk
kalinlig1 ince olup kolay soyulur. Kendine 6zgii aromast olan sulu bir mandalina
tiirtidiir [109].

3.1.2. Alanya Dilimlisi Portakah

Sekil 3.2.’de Alanya dilimlisi portakalinin kabuk ve kesitini géormekteyiz.
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Sekil 3.2 : Alanya Dilimlisi Portakalinin goriiniisti.

En 6nemli 6zelligi, kabuk iizerinde sap tarafindan stil ucuna dogru 4-8 arasinda degisen
sayida oluklarin bulunmasidir. Kabuk kalinligi 4.06 mm'dir. Olgunluk ilerledik¢e kabuk
kalinlig1 incelir [110]. Kabuk hafif piiriizlii, kabugun ete baglhihigi gevsek, meyve eti
koyu turuncu renginde ve c¢ok suludur. Meyveler kiigiik veya orta biiyiikliikte ve
yuvarlak sekillidir. Ocak ay1 igerisinde olgunlagir. Calismada kullanilan portakal
ornekleri 01.12.2010, 16.12.2010, 06.01.2011 tarihlerinde toplanmistir. Portakal

ornekleri +4 °C de saklanmistir.

3.1.3. Kibris Limonu

Kibris limonu, kasim ayinda hasat edilmeye baslayan kabugu acik sar1 renkli ve
piirtizlii, meyve agirligi 100 g ile 150 g arasi degisebilen az ¢ekirdekli bir tiirdiir. Orta
sululukta, meyve tad1 eksi ve meyve lezzeti iyidir. Sekil 3.3.’de Kibris limonu ve agact
goriilmektedir [111]. Calismada kullanilan limon ornekleri 01.12.2010, 16.12.2010,

06.01.2011 tarihlerinde toplanmistir. Limon 6rnekleri +4 °C de saklanmustir.

Sekil 3.3 : Kibris limonu ve agacinin goriiniisii
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3.1.4. Star Ruby Greyfurt

Greyfurt Star Ruby Kasim ve Aralik aylar arasinda hasata hazir olan kirmizimsi ve
plriizsiiz kabugu olan bir altintop cinsidir. Meyve agirligi 450 g - 500 g arasinda
degisiklik gosterir. Kabuklar1 incedir ve zor soyulur. Cekirdeksiz, lezzetli ve meyvesi

bol suludur [112]. Sekil 3.4.’da Greyfurt Star Ruby’nin agaci ve meyvesi goriilmektedir.

Sekil 3.4 : Greyfurt meyvesi ve agaci

Greyfurt ornekleri 01.12.2010, 16.12.2010, 06.01.2011 tarihlerinde toplanmustir.

Calismalar sirasinda numuneler +4 °C de saklanmustir.

3.1.5. Bergamut

Bergamut Tiirkiye’de Bodrum, Mersin ve Antalya gibi sahil seridinde firetilir.
Meyveleri Sekil 3.5’de goriildiigii gibi kiire veya armut bigiminde, 5-7 cm ¢apinda etli
kismi eksi ve aci, kabuk kismi limon saris1 veya yesil renkli olabilir. Calismada

kullanilan bergamutlar 16.12.2009 tarihinde hasat edilmistir.

Sekil 3.5 : Bergamut meyvesinin agagtaki goriiniisil.
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3.2. YONTEM

Olgunlasmis turunggil meyveleri BATEM iiretim sahasindan kuru havada sabah
agaclarin biitliniinii temsil edecek sekilde Ziraat Miihendisi Seyla Tepe tarafindan
toplanmistir. Meyveler temizlendikten sonra flavedo kisimlar1 ¢l rendesi ile
rendelenmistir. Meyvelerin flavedo kisimlarindan SS, SCFE ve SD yontemleri ile ugucu
yag ve Oziit elde edilmistir. Turunggil ugucu yaglarinda oksijenli bilesenlerin terpenlere
orani 6nemli bir parametredir [4]. Terpen oranini en ¢ok etkileyen bilesen d-limonen,
oksijenli bilesen oranini en ¢ok etkileyen bilesenlerden biri linalooldiir. Bu nedenle
farkli hasat donemlerinde toplanan meyvelerde olgunlagma sirasindaki linallol/

limonenoranlar1 incelenmistir.

3.2.1. Soguk Sikma Y éntemi

Ornek kabuklarmin flavedo kistmi el rendesi ile rendelenerek meyveden ayrilmustir.
Daha sonra rendelenmis kisim, ugucu yagin c¢ikarilmasi i¢in laboratuvar Ol¢ekteki
hidrolik presle sikilmigtir. Sikma islemiyle elde edilen 6ziitiin Niive N71 model santrifiij
cihazinda 3000 devir/dak’da 20 dakika santrifiij edilmesi sonucu ugucu yag sulu fazdan
ayrilmistir. Elde edilen ugucu yag Na,SOy (susuz) ile kurutulmustur. Sekil 3.6.”da soguk
stkma kalibin1 Sekil 3.7.’de hidrolik presi ve Sekil 3.8.’de tiim soguk sikma sistemi
goriilmektedir. Ayrilan ugucu yag numune kabina alinarak analiz edilene kadar -21

°C’de saklanmustir.

Sekil 3.6 : Soguk sikma hiicresinin goriiniisii Sekil 3.7 : Hidrolik pres cihazi
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Sekil 3.8 : Soguk sikma sistemi ( hiicre ve pres)
3.2.2. Siiperkritik CO; Ekstraksiyonu

Deneyler Siiperkritik akigkan ekstraksiyonu (SPEED-SFE) diizeneginde yapilmistir.
Sekil 3.9°de gosterilen diizenek ii¢ ana boliimden olusmaktadir: Maksimum CO; akis
hiz1 8 L/dak olan ve maksimum basmct 300 Bar olan siringali pompa (Speed-SFE,
siringali pompa); 600 bar basinca dayanikli ¢elik ekstraktor (L=15 c¢cm, D=1.5 cm,
V=100 mL) ve ekstraksiyon iiriiniiniin toplandig1 bdliim. Ornek kabuklarmnin flavedo
kisim1 el rendesi ile rendelenerek meyveden ayrilmistir. Daha sonra rendelenmis kisim
ekstraktore yerlestirilerek deney sicakligi ve basinci istenilen degerlere ayarlanarak CO,
akis hizi yaklagik 1 mL/dak olarak sec¢ilmistir ve ekstraksiyon Once 1 saat statik
ardindan 1 saat dinamik olmak iizere yapilmistir. Elde edilen 6ziit etanol ile karigtirilmig
ve mikrofiltrasyon islemi uygulanarak ucgucu kisim ayrilmistir. Ayrilan 6ziit 6rnek
kabma alinmig, Na,SO, (susuz) ile kurutularak analiz edilene kadar -21°C’de

saklanmustir.

Sekil 3.9 : Applied seperations markas1 SCFE deney diizenegi
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3.2.3. Su Destilasyonu

Su destilasyonu denemeleri Sekil 3.10.’de goriilen Clevenger cihazi ile yapilmistir.
Ornek kabuklarmin flavedo kistmi el rendesi ile rendelenerek meyveden ayrilmustir.
Daha sonra rendelenmis kisim, 1 litrelik balona alinarak tizerine destile su eklenmistir.
Kaynamaya basladiktan sonra destilasyon siiresi 2 saat olarak belirlenmistir ¢linkii islem
basladiktan 2-3 saat sonrasinda ugucu yag veriminde ve oksijenli bilesenlerin
miktarinda diisiis yasanmaya baslar [113]. Iki saatin sonunda Clevenger cihazinin iginde
biriken ugucu yag pipet yardimiyla alinarak 20 dakika stiresince 3000 devir/dak’da
santrifiijlenmistir. Ayrilan ugucu yag Ornek kabma alinarak Na,SO, (susuz) ile
kurutulmus analiz edilene kadar -21°C’de saklanmustir.

1 T IR

g1 ¢

Sekil 3.10. Su destilasyonu sistemi ve Clevenger cihazinin yakindan goriiniisi.
3.2.4. GC —MS Analiz Sartlan

Ugucu fraksiyonda kantitatif sonuglar i¢cin her 6rnek FID dedektorlii Thermo Finnigan
TRACE GC markali gaz kromatografisi cihazinda analiz edilmistir. Kolon olarak ZB1
(Dimetilpolisiloksan), Silika kapiler kolon (30 m x 0.25 mm) kullanilmistir.
Kromatografik data bilgisayarda analiz edilmistir. Kolon sicakligi 40 °C’de 4 dk ve 3
°C/dk’lik artigla 220 °C son olarak da 220 °C’de 5 dk kalacak sekilde ayarlanmustir.
Enjeksiyon modu splitli se¢ilmistir. Split oran1 1:20 olarak ayarlanmistir. Enjektor ve
dedektor sicakliklar1 250 °C’dir. Tasiyict gaz olarak akis hizt 1 mL/dk olan He gazi
kullanilmistir. Enjeksiyon hacmi 1 pL’dir ve yag ornegi 1/10 oraninda hekzan ile
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seyreltilmigtir. Kantitatif bilesim, pik alani normalizasyonu ile bulunmus ve her

bilesenin yanit faktorii 1’e esit kabul edilmistir.

Ugucu bilesenlerin tanimlanmasi i¢in her 6rnek Thermo Finnigan DSQ markali EI iyon
dedektoriiyle analiz edilmis ve X-Calibur (Versiyonl.4) yazilimiyla Nist ve Wiley ticari
spektral kiitiiphanelerinde tarama yapilmistir. Ornekler ayn1 kolon ve GC/FID sartlari
kullanilarak analiz edilmistir. Ayrica arayliz sicaklig1 250 °C, iyon kaynagi sicakligi 220

°C ve iyonizayon enerjisi 70 eV dur.

3.2.5. Bilesenlerin Tanimlanmasi

Her bir ugucu yag bileseni, lineer interpolasyon ile n-Alkanlarin (Cg-Cyg) apolar
kolonda homolog serilerinin tutulma zamanlarinin saptanarak GC alikonma indislerinin
(RI) karsilagtirilmasi ile tanimlanmistir. Bu bilesenler NIST ve WILEY spektrum
kiitiiphanelerinde karsilastirilmis ve bununla beraber kiitle spektrumlar1 da Adams,
Masada, Kubeczka ve Formacek spektrum atlaslariyla karsilagtirilarak tespit
edilmistir[114-116]. Bu amagla kullanilan NIST kiitiiphanesi mass spektrumlar1 Ekler-B
boliimiinde, irlnlerin MS kromatogramlar1 Ekler —A bdliimiinde verilmistir. Tim

analizler hata oram1 % 0.1 olacak sekilde {i¢ kere tekrarlanmistir.

3.2.6. GC Analiz Sartlan

Meyvelerin olgunlagma siireci igerisindeki limonen ve linalool oranlarinin degisimlerini
incelemek amaci ile yapilan c¢aligmalarin analizleri Perkin Elmer Markali FID
dedektorlii  Clarius 500 GC ile gerceklestirilmistir. Kolon olarak VB-5
(Metilpolisiloksan), Silika kapiler kolon (30 m x 320 uym x 1 mm) kullanilmistir.
Kromatografik datalar bilgisayarda analiz edilmistir. Kolon sicakligi 70 °C’den 15
°C/dk’lik artigla 150 °C’ye, 40 °C/dk’lik artigla 200 °C’ye ¢ikartilmis olup 200 °C’de 2
dk bekletilecektir.sekilde ayarlanmistir. Enjeksiyon modu splitsiz secilmistir. Enjektor
ve dedektor sicakliklar1 270 °C’dir. Tasiyic1 gaz olarak akis hizi 1 mL/dk olan H, ve
Kuru Hava gazi kullanilmistir. Limonen ve Linalool miktarlarinin belirlenmesi igin

hazirlanan kalibrasyon egrilerinin R? degerleri sirasiyla 0,9984 ve 0,9994diir.
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4. BULGULAR

4.1. KLEMANTIN MANDALINASI

Klemantin mandalinasina SS, SCFE ve SD yontemleri uygulanarak elde edilen ugucu
yag ve oziit verimleri hesaplanmistir. Verim hesaplamalar1 Denklem 4.1°e gore yapilmis

olup sonuglar 3 denemenin verileri toplanip ortalamasi alinarak hesaplanmastir.

PR Elde edilen dziit { glveya ugucu vag |
%o Verim = )vey —— ¥ 18 . 100
Yas; numune kabugu (g}

(4.1)

Verimler sirasiyla % 0.50, % 3.06 ve % 2.29 olarak bulunmustur. Klemantin
mandalinalarina uygulanan SS, SCFE ve SD ydntemleri sonucunda elde edilen {irtinler
Sekil 4.1°de gosterilmistir. Tablo 4.1°de bu iirlinlerin kimyasal bilesenlerinin GC-MS
analizi sonuglar1 % olarak tespit edilmis, Sekil 4.2’de bilesen gruplar1 olan seskiterpen
hidrokarbonlar, karbonil bilesenleri, alkoller ve esterler karsilastirmali olarak

gosterilmistir.

s ‘/" A .
S g =
- ‘ S

Soguk Sikima SKAE eSS

Klemantin Mandalinas,

Sekil 4.1 : Klemantin mandalinasi1 6rneklerine uygulanan SS, SCFE ve SD sonucunda elde
triinler.

Tablo 4.1 : SS, SCFE ve SD yontemleri uygulanarak Klemantin mandalina kabuklarindan elde
edilen triinlerin kimyasal bilesimleri (% w/w)
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Pik No Bilesen Ad1 SS SCFE SD
1 a-tujen e e e
2 a-pinen 1.27 0.91 0.90
3 kamfen e e e
4 sabinen 0.83 0.98 0.77
5 B-pinen 0.05 e e
6 mirsen 4.64 3.77 4.22
7 oktanal 0.44 0.28 0.07
8 a-fellandren 0.05 0.06 0.05
9 8-3-karen 0.21 0.08 0.06
10 a-terpinen 0.05 e e
11 p-simen 0.05 e e
12 limonen 88.12 89.28 90.75
13 (2)-B-osimen - e e
14 (E)-B-osimen e 0.05 0.05
15 y-terpinen 0.05 e 0.10
16 cis-sabinen hidrat e e -
17 oktanol 0.05 0.07 0.06
18 terpinolen 0.05 e e
19 linalool 1.02 1.24 1.15
20 nonanal e e e
21 trans-p-menta-2,8-dien-1-ol 0,05 e -
22 cis-limonen oksit 0.10 0.06 0.05
23 trans-limonen oksit 0.07 0.05 0.05
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24 sitronellal 0.08 0.10 0.06
25 nonanol e e -
26 terpinen-4-ol e e 0.08
27 a-terpineol 0.15 0.24 0.13
28 dekanal 0.71 0.72 0.49
29 oktil asetat e e e
30 sitronellol e e e
31 cis-karveol e e -
32 neral e e e
33 karvon 0.08 0.05 e
34 linalil asetat e 0.14 0.05
35 geranial e e e
36 perillaldehit 0.05 0.10 0.05
37 perillalkol e e -
38 cis-p-menta-1-en-9-ol e e -
39 (E,E)-2,4-dekadienal e e -
40 piperitenon 0.05 0.06 e
41 a-terpinil asetat e e e
42 sitronellil asetat e e e
43 neril asetat 0.06 0.08 0.05
44 cis-carvil asetat e e -
45 a-kopaen 0.10 0.08 e
46 geranil asetat 0.06 0.08 0.05
47 B-kubeben 0.10 0.07 e
48 B-elemen 0.05 e -
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49 dodekanal 0.18 0.14 0.11
50 (E)-karyofillen 0.05 e e
51 B-gurjunen 0.08 0.05 e
52 a-humulen e e -
53 (E)-p-farnesen 0.11 0.09 0.05
54 (E)-2-dodekenal 0.05 e -
55 y-muurolen e e e
56 germakren D e e -
57 valencen e e -
58 bisiklogermakren e e -
59 (E, E)-a-farnesen 0.18 0.13 0.05
60 d-kadinen 0.06 0.09 0.05
61 elemol e e -
62 (E)-nerolidol 0.05 0.05 e
63 dodekanoik asit e e -
64 tetradekanal e e -
65 tetradekanol e e -
66 B-sinensal 0.10 0.10 0.08
67 a-sinensal 0.30 0.55 0.18
68 nootkaton 0.05 0.06 e
Toplam hidrokarbonlar 96.10 95.64 97.10
Monoterpen hidrokarbonlar 95.37 95.13 96.09
Seskiterpen hidrokarbonlar 0.73 0.51 0.20
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Oksijenli bilesikler 3.70 411 2.71
Karbonil bilesikleri 2.09 2.10 1.04
Alkoller 1.32 1.60 1.42
Esterler 0.12 0.30 0.15
Oksitler 0.17 0.11 0.10
e: eser, e<0.05
3,0
oss
B SCFE
msDh
2,0 |
£
3
=11]
g
=
g
1,0
0,0
Seskiterpen Karbonil Alkoller Esterler
hidrokarbonlar bilesikleri

Sekil 4.2 : SS, SCFE ve SD yontemleri uygulanarak Klemantin mandalina kabuklarindan elde
edilen iirlinlerin grup bilesenlerinin karsilastiriimasi.

Meyve olgunlagsma siireci boyunca

linalool/limonen orani degisimini gozlemlemek

amactyla farkli hasat tarihlerinde toplanan klemantin mandalinalarina uygulanan GC

analizi sonuclar1 Sekil 4.3’de verilmistir.
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Linalool/Limonen

Hasat Donemleri

Sekil 4.3 : Farkli hasat donemlerinde toplanan Klemantin mandalinasi iiriinlerindeki
linalool/limonen oran1 degisimleri (1. Hasat donemi :10.11.2010, 2. Hasat donemi:01.12.2010,
3. Hasat donemi:16.12.2010)

4.2. ALANYA DILIMLIiSi PORTAKALI

Alanya dilimlisi portakallarina uygulanan SS, SCFE ve SD yontemleri sonucunda elde
edilen driinler Sekil 4.4’de gosterilmigtir. Tablo 4.2°de {irlinlerin kimyasal
bilesimleririnin GC-MS analiz sonucglar1 % olarak tespit edilmistir. Sekil 4.5'de
seskiterpen hidrokarbonlar, karbonil bilesenleri, alkoller ve esterler karsilastirmali
olarak gosterilmistir. Alanya dilimlisi portakalindan SS, SCFE ve SD yontemleriyle

elde edilen o6ziitlerin verimleri sirasiyla % 0.45, % 3.69 ve % 4.02 olarak bulunmustur.
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Sekil 4.4 : Alanya dilimlisi portakali 6rneklerine uygulanan SS, SCFE ve SD sonucunda elde
iirtinler.

Tablo 4.2 : SS, SCFE ve SD yontemleri uygulanarak Alanya dilimlisi portakal kabuklarindan
elde edilen iiriinlerin kimyasal bilesimleri (% w/w )

Pik No Bilesen Ad1 SS SCFE SD
1 a-thujen e e e
2 a-pinen 0.81 0.61 0.61
3 kamfen e e e
4 sabinen 0.85 0.73 0.41
5 B-pinen 0.08 0.05 0.05
6 mirsen 1.57 1.48 1.71
7 oktanal 0.11 0.10 0.08
8 a-fellandren 0.06 0.05 0.06
9 8-3-karen 0.12 0.08 0.05
10 a-terpinen 0.05 0.05 e
11 p-simen e e e
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12 limonen 93.99 94.16 95.26
13 (Z2)-p-osimen e e e
14 (E)-p-osimen e e e
15 y-terpinen 0.07 0.06 0.06
16 oktanol 0.07 0.06 0.05
17 terpinolen 0.06 0.05 e
18 linalool 0.25 0.50 0.37
19 nonanal 0.06 0.08 e
20 cis-limonen oksit e e e
21 trans-limonen oksit e e e
22 sitronellal 0.05 0.05 0.05
23 terpinen-4-ol 0.05 0.05 0.05
24 a-terpineol 0.07 0.08 0.06
25 dekanal 0.35 0.40 0.31
26 nerol 0.05 0.06 0.05
27 neral 0.07 0.08 0.06
28 geraniol 0.06 0.05 0.05
29 geranial 0.12 0.13 0.11
30 undekanal 0.07 0.07 0.05
31 a-terpinil asetat 0.06 0.06 e
32 sitronellil asetat 0.05 0.05 e
33 neril asetat 0.06 0.06 0.06
34 a-kopaen 0.06 0.06 e
35 geranil asetat 0.09 0.09 0.09
36 cis-a-bergamoten e 0.05 e
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37 (B)-karyofillen 0.05 0.06 e
38 trans-a-bergamoten e 0.05 e
39 (2)-p-farnesen 0.12 0.12 0.05
40 a-humulen 0.05 0.05 e
41 (E, E)-o-farnesen e 0.06 e
42 germakren D 0.05 0.05 -
43 B-bisabolen e e e
44 d-kadinen e e -
45 (2)-nerolidol 0.06 0.05 e
46 spathulenol 0.05 0.05 e
47 karyofilen oksit 0.05 0.05 -
48 B-sinensal e e e
Toplam hidrokarbonlar 98.10 97.82 98.26
Monoterpen hidrokarbonlar 97.77 97.32 98.21
Seskiterpen hidrokarbonlar 0.33 0.50 0.05
Oksijenli bilesikler 1.80 2.12 1.44
Karbonil bilesikleri 0.83 0.91 0.66
Alkoller 0.66 0.90 0.63
Esterler 0.26 0.26 0.15
Oksitler 0.05 0.05 0.00

e: eser, e<0.05
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Sekil 4.5 : SS, SCFE ve SD yontemleri uygulanarak Alanya dilimlisi portakali kabuklarindan
elde edilen {iriinlerin grup bilesenlerinin karsilastirilmasi.

Meyve olgunlasma siireci boyunca linalool/limonen degisimini gézlemlemek amaciyla
farkli hasat tarihlerinde toplanan Alanya dilimlisi portakallarina uygulanan GC analizi

sonucu Sekil 4.6°da verilmistir.
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Hasat D6onemi

Sekil 4.6 : SS, SCFE ve SD metodlariyla elde edilen ve farkli hasat donemlerinde toplanan
Alanya Dilimlisi portakali tirtinleri igerisindeki linalool/limonen orani degisimi (1. Hasat
doénemi :01.12.2010, 2. Hasat donemi:16.12.2010, 3. Hasat d6nemi:06.01.2010)



4.3. KIBRIS LIMONU

Kibris limonlarina uygulanan SS, SCFE ve SD yontemleri sonucunda elde edilen
driinler Sekil 4.7°de goriilmektedir. Bu iirlinlerin verimleri sirasiyla % 0.88, % 3.31 ve
% 4.34 olarak bulunmustur. Tablo 4.3’de iiriinlerin kimyasal bilesenlerinin GC-MS
analizi sonuglart % olarak tespit edilmistir. Sekil 4.8’de seskiterpen hidrokarbonlar,

karbonil bilesenleri, alkoller, ve esterler karsilastirmali olarak gosterilmistir.

Sekil 4.7 : Kibris limonu 6rneklerine uygulanan SS, SCFE ve SD sonucunda elde tiriinler.

Tablo 4.3 : SS, SCFE ve SD yontemleri uygulanarak Kibris limonu kabuklarindan elde edilen

tirtinlerin kimyasal bilesimleri (% w/w )

Pik No Bilesen Adi SS SCFE SD
1 a-thujen 0.29 0.27 0.27
2 a-pinen 1.27 0.98 0.98
3 kamfen e e e
4 sabinen 1.48 1.21 1.09
5 B-pinen 6.72 6.61 6.60




60

6 mirsen 1.59 1.55 1.73
7 oktanal 0.08 0.05 0.05
8 a-fellandren e e e

9 0-3-karen 0.20 0.10 0.07
10 a-terpinen 0.05 0.06 0.05
11 p-simen 1.23 0.87 0.87
12 limonen 70.36 71.81 72.48
13 (2)-p-osimen 0.07 0.08 0.07
14 (E)-B-osimen 0.17 0.17 0.16
15 y-terpinen 8.91 8.72 8.88
16 terpinolen 0.53 0.52 0.23
17 trans-sabinen hidrat 0.08 0.08 0.05
19 linalool 0.15 0.28 0.13
20 nonanal 0.08 0.10 e

21 cis-limonen oksit 0.05 0.05 0.05
22 trans-limonen oksit e e e

23 sitronellal 0.07 0.07 0.07
24 terpinen-4-ol 0.05 0.08 0.08
25 a-terpineol 0.06 0.11 0.15
26 dekanal 0.07 0.07 0.05
27 nerol 0.07 0.07 0.07
28 neral 0.65 0.71 0.68
29 geraniol 0.07 0.08 0.08
30 geranial 0.97 1.13 0.99
31 undekanal e e e
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32 sitronellil asetat e e -
33 neril asetat 1.28 1.25 1.21
34 geranil asetat 0.56 0.61 0.59
35 cis- a-bergamoten e e e
36 B-karyofillen 0.55 0.61 0.39
37 trans- a-bergamoten 0.62 0.65 0.41
38 a-humulen e e e
39 (E)-B-farnesen e e e
40 germakren D e e -
41 bisiklogermakren e e -
42 (E, E)-a-farnesen e e e
43 B-bisabolen 1.41 1.42 1.22
44 spatulenol 0.05 0.05 0.05
45 karyofillen oksit 0.05 0.05 -
Toplam hidrokarbonlar 95.45 95.63 95.50
Monoterpen hidrokarbonlar 92.87 92.95 93.48
Seskiterpen hidrokarbonlar 2.58 2.68 2.02
Oksijenli bilesikler 4.39 4.48 4.12
Karbonil bilesikleri 1.92 2.13 1.84
Alkoller 0.53 0.39 0.43
Esterler 1.84 1.86 1.80
Oksitler 0.10 0.10 0.05

e: eser, e<0.05
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Sekil 4.8 : SS, SCFE ve SD yontemleri uygulanarak Kibris limonu kabuklarindan elde edilen
iirtinlerin grup bilesenlerinin karsilagtirilmasi.

Meyve olgunlagsma siireci boyunca linalool/limonen degisimini gézlemlemek amaciyla
farkli hasat tarihlerinde toplanan Kibris limonlarina uygulanan GC analizi sonucu Sekil

4.9’da verilmistir.
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Hasat Donemi

*2. Hasat donemi SS, SCFE deneyleri numune yetmedigi igin yapilamamustir.

Sekil 4.9 : SS, SCFE ve SD yontemleriyle elde edilen ve farkli hasat donemlerinde toplanan
Kibris limonu tirtinleri igerisindeki linalool/limonen orani degisimi (1. Hasat donemi
:01.12.2010, 2. Hasat donemi:16.12.2010, 3. Hasat d6nemi:06.01.2010)



4.4.STAR RUBY GREYFURTU

Star Ruby greyfurtuna uygulanan SS, SCFE ve SD yontemleri sonucunda elde edilen
iriinler Sekil 4.10°da gosterilmistir. Bu tlriinlerin verimleri sirasiyla %0.14, %2.25 ve %
1.33 olarak bulunmustur. Tablo 4.4’de {iriinlerin kimyasal bilesenlerinin GC-MS analizi

sonuglart % olarak bulunmustur. Sekil 4.11°de seskiterpen hidrokarbonlar, karbonil

bilesenleri, alkoller ve esterler karsilastirmali olarak gosterilmistir.

Sekil 4.10 : Star Ruby greyfurtu numunelerine uygulanan SS, SCFE ve SD sonucunda elde

Tablo 4.4 : SS, SCFE ve SD yontemleri uygulanarak greyfurt kabuklarindan elde edilen
triinlerin kimyasal bilesimleri (% w/w )

Pik No Bilesen Adi SS SCFE SD

1 a-pinen 1.08 0.77 0.77

2 sabinen 0.06 0.06 0.06

3 B-pinen 0.66 0.64 0.65

4 mirsen 2.44 2.56 2.72
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5 oktanal 0.31 0.32 0.23
6 a-fellandren e e e

7 a-terpinen e e e

8 limonen 91.12 91.75 91.79
9 y-terpinen 0.19 0.17 0.18
10 oktanol 0.06 0.06 0.16
11 terpinolen e e e

12 linalool 0.36 0.35 0.47
13 nonanal 0.06 0.06 0.05
14 cis-limonen oksit 0.13 0.13 0.11
15 trans-limonen oksit 0.08 0.08 e

16 sitronellal 0.06 0.05 0.05
17 terpinen-4-ol e e 0.08
18 a-terpineol 0.19 0.19 0.25
19 dekanal 0.59 0.63 0.75
20 cis-karveol e e -

21 neral 0.08 0.11 0.14
22 geraniol e e e

23 geranial 0.14 0.15 0.18
24 sitronellil asetat e e e

25 neril asetat 0.33 0.35 0.35
26 a-kopaen 0.17 0.19 0.05
27 geranil asetat 0.13 0.23 0.17
28 -kubeben 0.17 0.17 0.11
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29 B-karyofillen 0.38 0.36 0.24
30 a-humulen 0.11 0.14 0.10
31 germakren D 0.07 0.06 e
32 bisiklogermakren 0.06 0.06 e
33 - kadinen 0.24 0.26 0.24
34 (E)-nerolidol e e e
35 nootkaton 0.06 0.06 -
Toplam hidrokarbonlar 96.75 97.19 96.91
Monoterpen hidrokarbonlar 95.55 95.95 96.17
Seskiterpen hidrokarbonlar 1.20 1.24 0.74
Oksijenli bilesikler 3.04 2.77 2.91
Karbonil bilesikleri 1.76 1.38 1.40
Alkoller 0.61 0.60 0.88
Esterler 0.46 0.58 0.52
Oksitler 0.21 0.21 0.11

e: eser, e<0.05
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Sekil 4.11 : SS, SCFE ve SD yontemleri uygulanarak Star Ruby greyfurtu kabuklarindan elde
edilen iirlinlerin grup bilesenlerinin karsilastiriimasi

Meyve olgunlagsma siireci boyunca linalool/limonen oranit degisimini gozlemlemek
amaciyla farkli hasat tarihlerinde toplanan Star Ruby greyfurtlarina uygulanan GC

analizi sonucu Sekil 4.12°de verilmistir.
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*1. Hasat donemi SCFE ve 2. Hasat donemi SD deneyleri numune yetmedigi igin
yapilamamustir.
Sekil 4.12 : SS, SCFE ve SD yontemleriyle elde edilen ve farkli hasat donemlerinde toplanan

Star Ruby greyfurtu tiriinleri igerisindeki linalool/limonen degisimi (1. Hasat donemi
:01.12.2010, 2. Hasat donemi:16.12.2010, 3. Hasat d6nemi:06.01.2010)



4.5. BERGAMUT

Sekil 4.13’de SCFE yontemi

bergamut kabuklarindan elde edilen 6ziit

goriilmektedir. Tablo 4.5°de ise SCFE metodu ile elde edilen o6ziitiiniin kimyasal

bilesiminin literatiirde daha 6nce Kirbaslar ve dig.(2001) [81] tarafindan ¢alisilmis olan

SS ve su buhart destilasyonu (SBD) metodlariyla elde edilen ugucu yag bilesimleriyle

karsilagtirmali olarak verilmistir. Sekil 4.14’de seskiterpen hidrokarbonlar, karbonil

bilesenleri, alkoller ve esterler karsilagtirmali olarak gdsterilmistir.

Sekil 4.13 : SCFE yontemi ile elde edilen bergamut 6ziitii.

Tablo 4.5 : SS, SCFE ve SBD yontemleri uygulanarak bergamut kabuklarindan elde edilen

rtinlerin kimyasal bilesimleri (% w/w )

Pik No Bilesen Adi SS[82] SCFE SBDI[82]
1 a-tujen 0.1 0.08 0.2
2 a-pinen 0.5 0.44 0.9
3 kamfen e e e
4 sabinen 0.3 0.11 0.5
5 B-pinen 2.7 2.12 3.8
6 mirsen 1.2 0.95 2.3
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7 oktanal - e -
8 a-fellandren - e 0.1
9 hekzil asetat 0.1 0.11 0.1
10 0-3-karen - e -
11 a-terpinen 0.2 0.10 0.7
12 p-simen 0.1 0.22 e
13 m-simen - - e
14 limonen 36.4 16.43 33.2
15 (2)-p-osimen e 0.07 -
16 (E)-B-osimen 0.3 1.56 0.3
17 y-terpinen 5.1 1.82 6.5
18 1,8-sineol e - e
19 oktanol - 0.06 -
20 cis-sabinen hidrat - 0.06 -
21 a-terpinolen 0.3 0.15 -
22 linalool 18.7 43.61 20.1
23 nonanal e e -
24 1,3-divinil benzen - - 0.2
25 kamfor - - 0.1
26 sitronellal e e e
27 terpinen-4-ol e 0.10 0.5
28 a —terpineol 0.1 0.14 3.0
29 dekanal e 0.07 -
30 oktil asetat 0.1 0.13 -
31 nerol 0.2 0.16 0.8
32 neral 0.4 0.32 -
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33 linalil asetat 29.5 27.85 17.3
34 geraniol - 0.14 1.7
35 geranial e e 0.8
36 linalil format 0.1 0.06 -
37 bornil asetat e 0.06 0.1
38 nonil asetat e e e
39 a-terpinil asetat 0.1 0.15 -
40 sitronellil asetat 0.1 0.07 e
41 neril asetat 0.7 0.87 2.1
42 geranil asetat 0.5 0.49 2.7
43 a-terpinil isobutirat - - 0.2
44 desil asetat 0.1 e e
45 dodekanal e e e
46 cis-a-bergamoten e e 0.4
47 (E)-karyofillen 0.3 0.35 0.3
48 trans-a -bergamoten 0.4 0.27 e
49 (2)-p-farnesen 0.1 0.06 e
50 a —humulen 0.1 0.06 -
51 1-hidroksi linalool 0.1 - -
52 cis-pB-santalen e e 0.1
53 germakren D e e -
54 B-bisabolen 0.6 0.52 0.8
55 (E)-nerolidol 0.1 0.06 -
56 a-bisabolol e e -
57 nootkaton 0.1 0.09 -
Toplam hidrokarbonlar 48.7 23.60 50.1
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Monoterpen hidrokarbonlar 47.2 22.34 48.5
Seskiterpen hidrokarbonlar 1.5 1.26 1.6
Oksijenli bilesikler 51.0 74.49 49.7
Karbonil bilesikleri 0.6 0.48 0.9
Alkoller 19.1 44.33 26.3
Esterler 31.3 29.66 22.5

e: eser, e<0.05
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Sekil 4.14 : SS, SCFE ve SBD yontemleriyle elde edilen bergamut 6rnek iiriinleri igerisindeki

grup bilesenlerinin karsilastirilmasi

Tablo 4.6’da Bergamut kabuklarmma uygulanan SCFE deney sonuglari verilmistir.
Deneyler 40, 50 ve 60 °C sicakliklarda gergeklestirilmistir. Her bir sicaklik i¢in 90, 100
ve 110 Bar basingta calisilmistir. CO, akis hizi (1 mL/dak) sabit olarak alinmistir.

Herbir deney i¢in % verim, % limonen, % linalool miktarlar1 GC’de belirlenmistir.
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Tablo 4.6 : SCFE isletme sartlarina gére % verim, %limonen ve % linalool miktarlarinin

degisimi
Sicaklik Basing ) ) )
0) (Bar) % Verim (%) limonen (%) linalool
90 1.99 22.71 9.09
40 100 6.09 13.28 11.33
110 1.52 16.43 43.61
90 5.7 34.94 10.97
50 100 4.20 18.49 4.72
110 2.12 24.34 6.16
90 3.02 21.52 13.89
60 100 2.155 24.97 12.86
110 3.38 18.74 7.15

SCFE ile elde edilen bergamut o&zitlerinin igerisindeki % limonen ve % linalool

degisimleri sirastyla Sekil 4.15 ve 4.16°da goriilmektedir.

40

35

30

% Limonen

10 ~

25

20

15 ¢

40°C

50°C
Sicakhk

60°C

90 Bar
W 100 Bar
W110Bar

Sekil 4.15 : SCFE ile elde edilen bergamut kabugu 6ziitleri igerisindeki % limonen miktari
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Sekil 4.16 : SCFE ile elde edilen bergamut kabugu 6ziitleri igerisindeki % linalool miktari

4.6. PORTAKAL ORNEKLERI ICIN YANIT YUZEY METODU UYGULAMASI

Tablo 4.7°de Portakal 6rneklerine ait deney tasarimi ve bu tasarim sonucunda alinan
cevaplar verilmistir. Deneysel tasarirm Mini Tab paket programi kullanilarak
olusturulmustur. Sekil 4.17 ve 4.18°de sirasiyla 35, 45 ve 55 °C ve 80, 90 ve 100 Bar
basingta SCFE uygulanarak elde edilen oziitler igerisindeki % limonen ve % linalool
miktarlar1 gosterilmistir. Bu verilere gore proses cevabi olan % limonene ve % linalool

ile proses degiskenleri olan basing ve sicaklik arasindaki iliskiler soyledir.

Y Limonen=93,8492-0,7322X1+0,4810X,-0,2568X1%+0,1157X1 X, (4.2)
Y Linalooi=0,6151+1,0923X,-0,3762X,-0,8073X,%-0,3680X1 X, (4.3)

Bu polinom denklemlerine ait yanit yiizey grafigi ve kontur plotlart Y imonen i¢in Sekil
4.19.a ve Sekil 4.19.b’de, Yiinaol i¢in ise Sekil 4.20.a ve Sekil 4.20.b’de verilmistir.

Minitab programindan alinan ¢ikti ekrani ise Ekler-C boliimiinde verilmistir.
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Tablo 4.7 : Portakal numunelerine uygulanan deney tasarimi

Deneme | Sicaklik(°C) | Basing (bar) _ _
Sirasi X, X, % Limonen | % Linalool
! 35 80 94.01 059
2 35 90 94.30 0.46
3 35 100 94.86 037
4 45 80 93.48 0.92
> 45 90 94.07 0.78
6 45 100 94.20 057
! 95 80 92.40 372
8 %5 90 92.66 597
9 55 100 93.72 503

95,5 -
95 -
94,5
94 +
g T W 80 Bar
S o 90 Bar
) 925 1 W 100 Bar
92 -
91,5
91

35°C

45°C

55°C

Sekil 4.17 : Portakal 6rneklerinin 35, 45 ve 55 °C ve 80, 90 ve 100 Bar basingta SCFE
uygulanarak elde edilen 6ziitler igerisindeki % limonen orani
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Sekil 4.18 : Portakal 6rneklerinin 35, 45 ve 55 °C ve 80, 90 ve 100 Bar basingta SCFE
uygulanarak elde edilen 6ziitler igerisindeki % linalool orani
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93 1
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0
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Sekil 4.19.a : Portakal 6rneklerinin % limonen yanit yiizeyi
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limonen
=z 925
92,5 - 93,0
W 930 - 935
W 935 - 940
B 340 - 945
| ] = 94,5

Basing

-1,0 -0,5 0,0 0,5 1,0
Sicakhk

Sekil 4.19.b : Portakal drneklerinin % limonen yanit yiizeyi kontur ¢izimi

9% Linalool 2

0
sicakhk

Sekil 4.20.a : Portakal 6rneklerinin % linalool yanit yiizeyi
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basing

-1,0

-0,5

0,0
sicakhk

0,5

1,0

%6 Linalool

< 05
05 - 1,0
1,0 - 15
15 - 2,0
2,0 —.'2,5
25 - 30

= 3,0

Sekil 4.20.b : Portakal drneklerinin % linalool yanit yiizeyi kontur ¢izimi
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5. TARTISMA VE SONUC

5.1. KLEMANTIN MANDALINASI

Klemantin tiiri mandalina kabuklarindan SS, SCFE ve SD yontemleriyle elde edilen
tiriinlerin GC/MS analizleri gergeklestirilmistir. Her ii¢ yonteme ait kalitatif ve kantitatif

analiz sonuglar1 Tablo 4.1°de verilmistir.

Monoterpen hidrokarbonlar, ugucu fraksiyonun en fazla miktarimi (% 95’den fazla)
olusturmaktadir. Ana bilesen limonen olmak iizere sirasiyla onu mirsen ve o-pinen
izlemektedir. SS ile elde edilen ugucu yagda bu bilesenler sirasiyla % 88.12, % 4.64, ve
% 1.27 iken SCFE oziitiinde sirastyla % 89.28, % 3.77 ve % 0.91°dir. SD ile elde edilen
ucucu yagda ise sirastyla % 90.75, % 4.22, % 0.90’dur.

SS yontemi ile elde edilen tiriinde toplam seskiterpen hidrokarbonlar % 0.73 iken SCFE
% 0.51 olarak bulunmustur. SD {iriiniinde ise % 0.20 olarak bulunmustur. Seskiterpen
smifinin ana bilesenleri her iki 6rnek iginde (E,E)-a-farnesen, (E)-p-farnesen, a-kopaen
ve B-kubeben olmak {izere SS iirliniinde sirasiyla %0.18, % 0.11 ve % 0.10 oraninda
bulunurken SCFE iirlinlinde sirasiyla %0.13, %0.09, %0.08 ve %0.07 olarak
bulunmustur. SD iriiniinde ise (E,E)-a-farnesen, (E)-B-farnesen sirasiyla % 0.05, %

0.05 iken , a-kopaen ve B-kubeben eser miktarda bulunmustur.

Oksijenli bilesenler sinifinda karbonil bilesenleri; SS ve SCFE iiriinlerinde % 2.1, SD
trliniinde ise % 1.04 oraninda bulunmustur. Baslica aldehitler; dekanal, oktanal, o-
sinensal ve dodekanaldir. Bu aldehitler SS iiriiniinde sirasiyla % 0.71, % 0.44, % 0.30
ve % 0.18 oraninda, SCFE oziitiinde % 0.72, % 0.28, % 0.55 ve % 0.14 oraninda, SD
oOziitiinde ise sirastyla % 0.49, % 0.07, % 0.18 ve % 0.11 olarak bulunmustur.

SS ve SCFE iiriinlerinde ester olarak yedi adet asetat bilesigi bulunmustur. SS 6ziitiinde

en ¢ok neril ve geranil asetat (% 0.06) bulunurken SCFE 6ziitiinde ise % 0.14 oraninda
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ki linalil asetat miktar1 en fazla olan bilesendir. SD 0ziitiinde ise 6 adet asetat bilesigi
bulunmus olup miktar1 en fazla olan asetatlar linalil asetat, neril asetat ve geranil
asetattir (% 0.05) diger asetat bilesenleri eser miktarda bulunurken cis- karvil asetat

bulunamamustir.

SS yontemi ile elde edilen tiriinde cis-limonen oksit, trans-limonen oksit sirasiyla %
0.10 ve % 0.07 oraninda bulunmustur. SCFE de ayn1 bilesenler sirasiyla % 0.06 ve %

0.05 oraninda iken SD iiriiniinde ise her iki bilesen % 0.05 oraninda bulunmustur.

SCFE yontemiyle elde edilen {iirlinde en 6nemli fark linalil asetat icerigidir. Linalil
asetat SS yontemiyle eser miktarda bulunurken SCFE yonteminde % 0.14 oraninda SD
yonteminde ise % 0.05 oraninda bulunmustur. Ayrica piperitenon bileseni SS
yontemiyle elde edilen iiriinde % 0.05 iken SCFE % 0.06, SD fiiriiniinde ise eser

miktarda olmak iizere ilk defa Tiirkiye orijinli Klemantin kabuk iiriiniinde bulunmustur.

Sekil 4.3’den goriilecegi gibi her ii¢ hasat doneminde linalol/limonen oranlar1 SS ve SD
yontemleriyle elde edilen iirlinlerde azalirken SCFE yonteminde Once artma sonra
azalma oldugu belirlendi. SS ve SD iiriinlerindeki linalol/limonen oraninin meyvenin
olgunlagsmasiyla azaldigin1 sdyleyebiliriz. Bunun sebebinin Klamentin meyvalarinin
olgunlagsmas1 ile genellikle limonen miktarinda artma gozlemlenirken linalool
miktarinda azalma goriilmesi oldugunu sdyleyebiliriz [20]. Bu agidan bakildiginda 1.
Hasat doneminde elde edilen iiriinlerin kaliteleri daha yiiksektir. Ancak SCFE yontemi
ile elde edilen iirlinlerde oksijenli bilesenler daha fazla miktarda iiriine gectigi i¢in 2.

Hasat donemi iiriiniiniinde kalitesinin yiiksek oldugu sdylenebilir.

5.2. ALANYA DIiLIMLIiSi PORTAKALI

SS, SCFE ve SD yontemlerine gore elde edilen iirlinlerin bilesimlerinin kalitatif ve
kantitatif olarak tanimlanmasinda literatiir ve kiitle spektrumlarindan yararlanilmistir.

Portakal kabugu iiriinlerinin analiz sonuglar1 Tablo 4.2°de verilmistir.

Tablo 4.2°den goriildiigii gibi iirlinlerin toplam ugucu kisimlarinda (SS i¢in % 99.79,
SCFE icin % 99.94 ve SD i¢in % 99.75) 48 adet bilesen tanimlanmstir. Alanya dilimlisi
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portakal tirlinlerinin ana bilesenleri; limonen, mirsen, sabinen ve a-pinen olup tirlinlerin
SS i¢in % 97.22’sini, SCFE i¢in % 96.98’ini ve SD i¢in % 97.99’unu
olusturmaktadirlar. Portakal iirlinlerindeki aldehitler (Cg’den Cip’ye) karakteristik
bilesenlerdir. Ozellikle oktanal (SS i¢in % 0.11, SCFE icin % 0.10 ve SD igin % 0.08)
ve dekanal (SS i¢in % 0.35, SCFE icin % 0.40 ve SD i¢in % 0.31) 6nemli bilesenlerdir.
Toplam aldehit miktarlar1 toplam alkol miktarlariyla yaklasik ayni miktarda olmalaria
ragmen toplam esterlerden ii¢ kat daha fazla bulunmustur. Baslica alkol bileseni olan

linalool (SS i¢in % 0.25, SCFE i¢in % 0.50 ve SD icin % 0.37) olarak bulunmustur.

SS, SCFE ve SD yontemleriyle elde edilen iiriin bilesimlerinde toplam monoterpenler
strastyla % 97.77, % 97.32 ve % 98.21 olarak bulunmustur. Benzer sekilde seskiterpen
igerikleri sirastyla % 0.33, % 0.50 ve % 0.05 olarak bulunmustur. SCFE ydnteminde
seskiterpen igeriginin en fazla % 0.50 olarak bulunmasi SCFE operasyon sartlarindan

kaynaklanmustir.

Toplam oksijenli bilesikler SS, SCFE ve SD yontemleriyle elde edilen iiriinlerde
sirastyla % 1.8, % 2.12 ve % 1.44 oraninda bulunmustur. SCFE yontemiyle elde edilen
iiriinde oksijenli bilesen igerigi en fazla bulunurken SD ile elde edilen iirlinde en diisiik
miktarda bulunmustur. SD yontemiyle elde edilen iirlinde toplam ester miktar1 % 0.15
olup diger yontemlerden diisiik diizeyde bulunmustur. Bunun nedeni su buhar

destilasyonu esnasinda esterlerin hidrolizlenmesidir.

Ug farkli hasat dénemi iiriinlerinin limonen ve linalool igerikleri GC’ de analiz edilmis
olup SS, SCFE ve SD yontemleri tirtinlerindeki linalool/limonen oraninin portakallarin
olgunlagsmasi ile azaldigi Sekil 4.6’dan goriilmektedir. Linalool igeriginin en fazla

SCFE iiriinlerinde oldugu yine Sekil 4.6’da goriilmektedir.

Valencia portakal kabuklarindan SCFE yontemiyle 35, 45 ve 55 °C sicakliklarda ve 80,
90 ve 100 Bar basinglarda firiinler elde edilip % limonen ve % linalol miktarlart
belirlenmistir. En fazla limonen miktar1 %94.86 ile 35 °C ve 100 Bar isletme sartlarinda
elde edilmistir (Sekil 4.13). Her ii¢ sicaklikta basincin artmasiyla limonen miktarinin

arttig1 goriilmiistiir. En fazla linalol icerigi %3.72 ile 55 °C ve 80 Bar sartlarinda elde
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edilmistir (Sekil 4.14). Her ii¢ sicaklik i¢in basincin artmasiyla linalol igeriginin azaldigi
Sekil 4.14°de goriilmektedir. SCFE yontemiyle elde edilen portakal iiriinlerinin limonen
ve linalol miktarlarinin tahmini i¢in Yanit Yiizey Deney Tasarim Metodu kullanilmis
olup sicaklik ve basing degiskenlerine bagl olarak gerceklestirilmistir. Optimum model

denklemler Esitlik 4.2 ve Esitlik 4.3’de verilmistir.

Y Limonen=93,8492-0,7322X1+0,4810X,-0,2568X,%+0,1157 X1 X, (4.2)
Y Linaloo=0,6151+1,0923X,-0,3762X-0,8073X12-0,3680X: X, (4.3)

Denklemlerin anlamlilik seviyesi p=0.4’diir. Denklemlerde limonen veriminin sicaklik
artist ile azaldigi, basing artisi ile arttigini linalool’lin ise tam tersine sicaklik artisi ile
artip basing artisi ile azaldigini gorebiliriz. Sekil 4.19 b ve sekil 4.20 b’de verilen kontur
pilot ¢izimleri ise yanit ylizey grafiklerinin diizleminin izdligiimiinii verir. A¢ik renkli
olan bolgeler verimlerin diisiik oldugu koyu renkli olan bdlgeler ise verimlerin yiiksek

oldugu bolgeleri temsil eder.

5.3. KIBRIS LIMONU

Limon kabuklarindan elde edilen {irlinlerin bilesimleri kiitle spektrumlar1 ve literatiir
verilerinden yararlanilarak tanimlandi. Tablo 4.3’den goriilebilecegi gibi limon
tiriinlerinde ugucu kisimlart olusturan( SS i¢in % 99.82, SCFE i¢in % 99.96 ve SD i¢in
% 99.80) 45 bilesen tanimlanmistir. Limon yaginin ana bilesenleri sirastyla limonen ( %
70.36- 72.48), y-terpinen ( % 8.72-8.91), B-pinen ( %6.60-6.72), mirsen ( %1.55-1.73),
sabinen (% 1.09-1.48), B-bisabolen (% 1.22-1.42) ve neril asetat % 1.21-1.28
araliklarinda bulunmustur. Bu bilesenler ucucu kismin yaklasik % 94’ni

olusturmaktadir.

Limon iirlinlerinin monoterpen kismi yaklasik % 93 civarinda olup ana bilesenler
limonen, y-terpinen, B-pinen, mirsen ve sabinenden olugmaktadir. Toplam seskiterpen
icerigi ise (SS icin % 2.5, SCFE i¢in % 2.68 ve SD icin % 2.02 ) olarak bulunmustur.
En yiiksek seskiterpen igerigi SCFE icin bulunmasi isletme sartlarindan

kaynaklanmaktadir.
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Karbonil bilesenleri (SS i¢in % 1.92, SCFE i¢in % 2.13 ve SD igin % 1.84) olarak
bulunmustur. Karbonil bilesenleri % 2.13’liik oranla en fazla SCFE yontemi iiriiniinde
bulunmustur. Toplam alkol icerigi en fazla % 0.53 ile SS yontemi {iriiniinde bulunurken
en az % 0.39 ile SCFE iriiniinde bulunmustur. Toplam ester igerigi incelendiginde %
1.86 ile en fazla SCFE friiniinde bulunurken, SD yonteminde esterler
hidrolizlenmelerinden dolayr SD dirliniinde % 1.80 bulunmustur. Aldehitler limon
triinliniin SCFE yontemi i¢in % 2.13’{inii olusturmus olup bunun % 86’s1 sitral
(neral+geranial)’dir. Sitral anahtar bilesen olup limon iiriiniiniin fiyatinm1 ve kalitesini

belirler.

Limonlarin olgunlagsma siirecindeki linalool/ limonen oraninin incelenmesi ii¢ farkl
hasat zamaninda gergeklestirilmistir. SS ve SCFE yontemi numune yetersizliginden 2.
hasat donemine uygulanamamistir. Sekil 4.9°da goriildiigii gibi SD yontemine gore elde
edilen {rlinlerde limonun olgunlagmasiyla linalool/limonen oraninin azaldigi
goriilmiistiir. Birinci ve lclincli hasat donemleri incelendiginde en yiiksek

linalool/limonen oranina SCFE yontemi iiriinlerinde bulunmustur.

5.4. STAR RUBY GREYFURT

Greyfurt iiriinlerinin ana bilesenleri; limonen, mirsen, a-pinen ve f-pinen olup iirlinlerin
SS i¢in % 95.30’sini, SCFE ic¢cin % 95.72’ini ve SD ig¢in % 95.93’lni
olusturmaktadirlar. Greyfurt iiriinlerindeki aldehitler oktanal (SS i¢in % 0.31, SCFE i¢in
% 0.32 ve SD i¢in % 0.23) ve dekanal (SS igin % 0.59, SCFE i¢in % 0.63 ve SD i¢in %
0.75) onemli bilesenlerdir. Toplam aldehit miktarlar1 (SS i¢in % 1.76, SCFE i¢in % 1.38
ve SD i¢in % 1.40) toplam alkol miktarlarindan (SS igin % 0.61, SCFE i¢in % 0.60 ve
SD i¢in % 0.88) yaklasik iki kat miktarda toplam esterler miktarindan (SS i¢in % 0.46,
SCFE i¢in % 0.58 ve SD i¢in % 0.52) den yaklasik ii¢c kat daha fazla bulunmustur.
Bagslica alkol bileseni olan linalool (SS i¢in % 0.36, SCFE i¢in % 0.35 ve SD i¢in %
0.47) olarak bulunmustur.

SS, SCFE ve SD yontemleriyle elde edilen iirlin bilesimlerinde toplam monoterpenler
strastyla % 95.55, % 95.95 ve % 96.17 olarak bulunmustur. Benzer sekilde seskiterpen
icerikleri sirasiyla % 1.20, % 1.24 ve % 0.74 olarak bulunmustur. SCFE yonteminde
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seskiterpen igeriginin en fazla % 1.24 olarak bulunmasi1 SCFE operasyon sartlarindan

kaynaklanmustir.

Toplam oksijenli bilesikler SS, SCFE ve SD yontemleriyle elde edilen {irtinlerde
strastyla % 3.04, % 2.77 ve % 2.91 oraninda bulundu. SCFE yontemiyle elde edilen
tiriinde oksijenli bilesen igerigi en az bulunurken SS ile elde edilen iiriinde en fazla
miktarda bulundu. SS yontemiyle elde edilen iirlinde toplam ester miktar1 % 0.46 olup

diger yontemlerden diisiik diizeyde bulundu.

Sekil 4.12° de goriildiigii gibi birinci hasat doneminde SCFE yontemi i¢in ikinci hasat
déneminde SD yontemi i¢in numune yetmedigi i¢in denemeler gerceklestirilememistir.
SS yontemiyle elde edilen {irlinlerde greyfurtun olgunlagsmasiyla linalool/limonen
oraninin arttig1 goriiliir. Benzer artig SS ve SCFE iiriinleri i¢inde sOylenebilir. Greyfurt

meyvalarinin olgunlagmasi ile linalool oraninin arttig1 belirlenmistir.

SCFE firiiniinlin diger iirlinlere oranla seskiterpen iceriginin daha fazla ve oksijenli
bilesenlerinin daha az bulunmasi buna karsin SS {iriinlerinin daha fazla oksijenli bilesen
ve daha az seskiterpen igermesi Star Ruby greyfurtu i¢in 40°C ve 100 bar basincta
gergeklestirilen SCFE denemesinin yerine daha farkli bir isletme sartinda ¢alismanin

tirtin kalitesini arttirabileceginin gostergesidir.

5.5. BERGAMUT

Bergamut kabuklarina SCFE yonteminin uygulanmasiyla elde edilen iirlinle literatiirde
daha once Kirbaglar ve ark. [81] tarafindan calisilan SS ve SBD yontemleriyle elde
edilen iiriinlerin GC-MS analizleri karsilastirilmali olarak Tablo 4.5’ de gosterilmistir.

Toplam monoterpen sinifi igerigi SS, SCFE ve SBD yontemiyle elde edilen iiriinlerde
sirastyla % 36.4, % 2.7 ve % 1.2 oraninda, SCFE yonteminde % 16.43, % 2.12 ve %
0.95 oraninda, su buhar1 6ziitiinde ise sirasiyla % 33.2, % 3.8, % 2.3 oraninda
bulunmustur. Her ii¢ yontem karsilastirildiginda monoterpen igerigi sirastyla SBD> SS>

SCFE olarak bulunmustur.
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SS iirlintinde toplam seskiterpen igerigi % 1.5 olarak bulunmus olup ana bilesen % 0.3
oranindaki B-karyofillendir. SBD o6ziitiinde toplam seskiterpen igerigi % 1.6 olup -
karyofillen igerigi % 0.35 oraninda bulunmustur. Toplam seskiterpen icerikleri
karsilastirildiginda SBD > SS> SCFE olarak bulunmustur. Monoterpen ve seskiterpen

icerikleri incelendiginde en diisiik % miktar SCFE yontemi iirliniinde bulundu.

Toplam oksijenli bilesen igerikleri SS, SBD ve SCFE o6ziitlerinde sirasiyla % 51.0, %
49.7 ve % 74.49 oraninda bulunmustur. Toplam karbonil bilesen igerigi her ii¢
yontemde sirasiyla % 0.6, % 0.9 ve % 0.48 olarak bulunmustur. Baslica bilesen neral ve

geranial olup sirasiyla % 0.4, % 0.8 ve % 0.32 olarak bulunmustur.

Toplam alkol igerikleri SS, SCFE ve SBD’nunda sirasiyla % 19.1, % 44.33, % 26.3
oraninda bulunmustur. Baslica alkol bileseni olan linalool sirastyla % 18.7, % 43.61, %
20.1 oraninda bulunmustur. Linalol icerigi SCFE 6ziitiinde diger yontem iiriinlerinin iki

katindan fazla miktarda bulunmustur.

Toplam ester icerigi SS, SCFE ve SBD iiriinlerinde sirastyla % 31.3, % 29.68 ve % 22.5
oraninda bulunmustur. Ester fraksiyonunun baslica bilesenleri linalil asetat, neril asetat
ve geranil asetattir. Bu bilesenlerin igerikleri SS 6ziitliinde sirasiyla % 29.5, % 0.7 ve %
0.5 oraninda SCFE oziitiinde ise % 27.85, % 0.87 ve % 0.49 oraninda bulunmustur.
SBD o6rneginde bu bilesenler % 17.3, % 2.1 ve % 2.7 oraninda bulunmustur.

Her {ic yontem karsilastirildiginda toplam ester icerigi SS> SCFE> SBD siralamasi
bulunmustur. Baslica bilesen olan linalil asetat icerigi karsilagtirlldiginda aym
siralamanin gegerli oldugu goriilmektedir. SBD yontemindeki toplam ester icerigi ile
linalil asetat igeriginin daha diisiikk diizeyde olmasinin sebebi su buhari destilasyonu
sirasinda esterlerin alkollere hidroliz olmasiyla aciklanmaktadir. Linalool igeriginin
soguk sikma oziitiinde % 18.7 oraninda iken SBD 0ziitiinde bu oranin % 20.1 oranina
yiikselmesi hidrolizlenme reaksiyonunu ispatlamaktadir. Bergamut kabuklarindan SCFE
yontemiyle elde edilen Oziitiin linalol (% 43.61) igeriginin SS (% 18.7) ve SBD (%
20.1) oziitlerinden ¢ok farkli ¢ikmasi 6rneklerin farkli tarihlerde ve zamanlarda hasat

edilmesinden kaynaklandig: kabul edilmektedir.
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Bergamut meyva kabuklarindan SCFE yontemiyle ti¢ farkli sicaklik ve basingta elde
edilen iirtinlerin verimleri, linalol ve limonen igerikleri Tablo 4.6’da verilmistir. En
yiiksek limonen miktar1 Sekil 4.16°da goriildiigii gibi % 34.94 ile 50 °C ve 90 Bar
sartlarindan elde edilmistir. En yiliksek linalol miktar1 ise % 43.61 ile 40 °C ve 110 Bar

sartlarinda elde edilmistir.
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EKLER-A Orneklerin MS kromatogramlari
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EKLER-B NIST 2.0 ve Adams[114] kiitiiphaneleri mass spektrumlari

RT:5.62 AL:924 KI:930 Thujene <a->

CAS#: 2867-05-2 MEFE: CI0 H16 FW: 136 MSD LIB#: 911
CN: bicyclo(3.1.0)hex-2-ene, 2-methyl-5-(1-methylethyl)-

Synonyms: origanene

Source: Juniperus monticola f. compacta leaf oil, RP Adams #2580;
61.36% Boswellia serrata, FFJ 2:99(1987); 8.23% Ocimum gratissimunt;
7.75% Cinnamomum burmannii
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Name: Bic yc k|2.2.1| Feptane, 2. 2-dimethyk3-methylerne-, (1 R)-
Formuka: CgH) ¢
PMW: 138 CASH#: 579 4-03-4 NIST#: 77624 [D#: 51 545 DB: mainib
Other DBs: TSC A, HODOC, EINEC S
Cortributor: RESEARC H LABORATORY, STATE ALCOHOL MONOPOLY ALKO, HELSINKI, FINLAND: IRt A NYKANEN ET AL
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MW 138 CASH: 127-91-3 NIST#: 118895 ID#: 51259 DB: mainib

Other DBs: TSC A, RTECS. NIH, EINECS, IRDB

Conrntributor: NIST Mass Spectrometry Data Cernter, 1990

10 krgest peaks:
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Formuka: CgHj ¢O
MW 128 CASH#: 124-13-0 NIST#: 230512 |D#: 6013 DB: mainib
Other DBs: Fine, TSCA, RTECS, HODOC, NIH, EINECS, IRDB
Contributer: Japan AIST/NIMC Database- Spectrum mMS-NW-29 44
10 lorgest peaks:
43999 | 44808 | 41 670| 56857 | 84550
57513 | 55509 | 29458 | 42402 27323 |
Syronyms:
1.nCaprykkde hyde:
2.nOc takde hyde
3.rOctaral
4.nOctyhal
5. Artitoam-LF
4 Caprykade hyde
7 Capryic akdehyde
8.Octakdehyde

oktanal

RT:7.85 AL 1002 KI: 1002 Phellandrene <a->

CAS#: 99-83-2 ME: C10 HI6 FW: 136 MSD LIB#: 159
CN: methyl-5-(1-methylethyl)-1,3-cyclohexadiene <2->

Synonyms: menthadiene; p-mentha-1.5-diene; 1,3-cyclohexadicne

Source:
JEOR 7:11(1995): 55.42% Schinus molle; 48.80% Monodora myristica

stillation of black pepper, RP Adams #5452: 58.00% Anethum graveolens (herb),

93
100 -
80
60
77
40
136
5 3
204 41 51 65
[ il 1l ! ; .
T t T T + T T T T T
40 60 80 100 120 140
a-fellandren
RT:8.10 AL 1008 KI: 1011 Carene <3-3->
CAS#: 13466-78-9 MF: C10 H16 FW: 136 MSD LIB#: 1655
CN: trimethylbicyclo(4.1.0)hept-3-ene <3.7,7->
Synonyms: none
Source: Juniperus gamboana ex RP Adams #2574: common in conifers: black pepper:
65.30% Pistacia lenticus, FFY 6:229(1991); 54.60% Robinia pseudoacacia:
44.00% Abies semenovii
3
100 o
80
60
0 77
o 41 =
20 53 65 | | L2 il s
| Wt s | L el
i + T T t T T T T T
40 60 80 100 120 140

6-3-karen
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[mainik) g-Phelkandrere
Name: g-Phellardrene
Formuk: CygHy ¢
MW 136 CASH#: 555-10-2 NIST#: 3307 ID#: 51 488 DB: mainib
Other DBs: TSC A, HODOC, NIH, EINECS
10 kargest peaks:
93999 | 77274 91247 138177 | 79168 |
94151 | 41110| 80 89| 92 83| 39 80|
Syronyms:
1 Cycbhexere, 3-methylene-é-(1-methylethyl-
2 pttentha-l (7). 2-diere
3. Prelandrere, g8
4 3-sopropyké-methylere-1 c ycbhexere #
93
1004
50+
91 136
77 121
43 7
105 119
27 51 45 ’
v %l gews fenlloe D L L
T T T t t t T T t T T t T T
10 20 30 40 50 80 70 80 90 100 10 120 130 140 1
[mainib) 1.4-Cyc bhexadiene, 1-methyk4-(1-methylethyl-
Name: 1.4-Cyc bhexadiene, 1 -methyk4-[1-methylethy]-
Formuka: C1gH) ¢
36 CAS#: 99-85-4 NIST#: 239104 |D#: 51 634 DB: mainib
Other DBs: Fine, TSC A, RTECS, HODOC, NIH, EINECS
Cortributor: Japan AIST/NIMC Database- Spectrum MS-NW-9 457
10 largest peaks:
93999 | 91372 134358 | 121303 | 77281 |
92214 | 79185| 43175| 41 99| 105 97|
Syronyms:
1.zTerpiren
2.Terpinene
3.ptentha-l 4-diere
4 Crithmene
SMoskene
4.1-methyk4-1-methylethy]-1.4-c vc bhexadiens
7 Terpirene, o
19
100
= —O
134
o1
ol 15 27 A s, e 7a s weloaer 193 1o [l 12z
10 20 30 40 50 s 70 80 50 100 1o 120 130 140

[mainib) Berzene, 1-methyk-4-(1-methylethyl-

Name: Berzene. 1 -methyk4-(1-methylethyl-
Formuka: C1gH) 4

BMW: 134 CASH: 99-87-6 NIST#: 228189 ID#: 72302 DB: mainib
=

134254 |
77 52|

91158 |
39 48|

120100 |
45 47 |

4. popropyltoluene

5. pmethylsopropylberze ne
éCamphogen

7 Dok ymene
8.1-sopropyk4-methylbe ree ne

p-simen



113

8
100
N
50
93
39
27 o
79
2 iles 77 & 107 121 136
L s 2lEs ol A TH ol e T s ]
T 7 1 T T t T T T T T T T
20 30 40 50 50 70 80 90 100 110 120 130 140
{mainib) Limonene
Name: Limorene
Formuk: C1gH) ¢
MW 136 CAS#: 1 38-86-3 NIST#: 3308 ID#: 27725 DB: mainib
Other DBs: TSC A, RTECS, EPA, HODOC., NIH, EINECS, IRDE
10 krgest peaks:
§8999 | 93397 | 390322| 47318 41283
27268 53232 F177| 94131 | 92114
Syronyms
1 Cychohexere, | -methyk-(1 -methylethe nyl-
2 piertha-l Bdiere
3.alimorere
4 Caeputen
5Caeputere
4Cinen
vs
100
50
4 7 o
39
27
43 5153 & 105 121
| LWL Al ol Ll eswlll L wene 13
o . } } el | A : . | e
20 30 40 50 0 70 80 90 100 1o 120 130
{mainib) 1.3.6-Oc tatriere, 3,7-dimethyk, (8-
Name: 1,3.6-Ocafriere, 3.7-cimethyk (E-
Formuka: C1gHy 4
MW: 136 CASH: 3779-61-1 NIST#: 1 55333 ID#: 51261 DB: mainib
Other DBs: HODOC,, EINECS
Cortribuor: C hemical Corcepts
10 krgest peats:
93999 | 41318| 79297 | 91282| 77249 |
92245| 39219 | 27190| BO1S6| 53154]
Syronyms
1 frrars-Ocimere
2 rars-gOcimere
3trars-3.7-DimethyHl 3.6-Ocfatriere
4Ocimene, frars-g-
5(6-Ocimene
& drare-Ocimere
7.4Ocimere, E-
Y3
100
501 ‘
4 5% /
39 91
27
53 121
2 43 5 | 47 ‘ 105 | -
19 é
G [ \.| yf | Gl 7 Gl & ||| s, |
T T } t T T - r t t AT
20 30 40 50 50 70 80 90 100 10 120 130 140

mainib) 1.3,6-Octatriere, 3.7-dimethyk, (Z)-

Name: 1.3.8-Octatriene, 3.7-dimethyk, (2)-

Formuka: C1gH) ¢

MW 138 CAS#: 3338-55-4 NIST#: 249378 |D#: 51242 DB: mainib
Other DBs: TSCA, HODOC, EINECS

Cortributor: TNO Voktile Compounds in Food - Chemical Corcepts
10 krgest peaks:

93999 | 41356| 79310| 39275| 91272
77258 | 92255| 27205| 80191 | 53165|

Syronyms:

1 g<is-Ocimene

2.cis-f-Ocimene

3.cis-3.7-DimethyHl 3.6-Octatriene
4 Ocimere, cis-3-
5.2-Ocimene

(2)-p-osimen
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mainlisy 1,4-Cx | 1-methyl-4-(1
Marne: 1,4-C L 1-methyl-a-(1
Eormula: CqgH1 g
YY: 136 CAS#: 89-85-4 MIST#: 230106 [D#: 51624 DB: mainlib
Other DBs: Fine, TSCA, RTECS, HODOC, NIH, EINECS
Contributor: Japan AIST/NIMC Database- Spectrum MS-hwW-8657
10 largest peaks:

83999 91372 136358 121202 77281

833214 79185| 43176| 41 94| 105 97|
Synonwms:
1.¢-Terpinen
2.¢-Terpinens
3 p-Mentha-1,4-diene
4.Crithmene
5.Moslene
B.1-methyl-4-C1-methyiethy)-1,4-cyelohexadiens
7 Terpinene, a

43
100+
a1 a3 0
50 1
84 108
it}
| 96 154
59 1349
27
121 136
2l I A
i 1 M NN L, LI . LU 1 M |
T T T T T T T T T T T T T T T T
10 20 a0 40 a0 |41 7o a0 90 100 110 120 130 140 150 160

{mainlib) Eucalyptol

Mame: Eucalyptol
Formula: GqgHq g0

MW 154 CASH 4T0-82-6 MIST# 2288497 D 8453 DB: mainlib
Other DBs: Fine, TSCA, RTECS, EPA, LISP, HODOGC, MIH, EIMECS, IRDB
Contributor: Japan AISTMIMC Database- Spectrurm MS-M- 873
10 larnest peaks:

43999 | 93554 814854 T1467| E9400]

84381 B8 37E| 108356| 41335] 535328
Synonyms:
1.Cineole
2.2-Oxabicycla[2.2.2]octane, 1,3, 3-trimethyl-
3.p-Menthane, 1,8-epoxy-
4.p-Cineole

1,8 sineol

RT: 10.20 AL 1065 KI: 1070 Sabinene hydrate <cis-> (IPP vs. OH)

CAS#: 17699-16-0 ME: CI0 HI8 O FW: 154 MSD LIB#: 1438

CN: bicyclo(3.1.0)hexan-2-ol, 2-methyl-5-(1-methylethyl)- (1¢.20.5a)-

Synonyms: trans-4-thujanol; trans-sabinene hydrate (trans for Me vs. IPP, old name)
Source: Strobilanthes oil ex P. Weyerstahl; 25.00% Majorana hortensis, FEJ 2:55(1987);
21.53% Origanum rotundifolium; 10.81% Origanum micranthum

3
1007
80 71
60 93
40 55 81 1y
20 l ‘ ‘ 139
- 154
1653 h|4tl|| .|||x| ||I|||I ||||I|. Ll (6] A0S | | 1
40 60 80 100 120 140 160

cis-sabinen hidrat
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(mainlib) 1-Octanal
Mame: 1-Octanal A
Farmula: CgHq g0
bl 130 CAS: 111-87-5 MISTH: 228852 [D#: 19130 DE: mainlib
Other DBs: Fine, TSCA, RTECS, HODOGC, NIH, EINECS, IRDB
Contributor: Japan AISTINIMG Database- Spectrum ME-Rw- 942
10 largest peaks:
G699 | S5875| 41807 43749 TOGEI0)
GOSSE| 42563| 84487 57395 29348
Synonyms:
1.0ctyl alcohol
2.n-Octan-1-ol
3.n-Octanal
oktanol
93
100
B 121
91 136
50 79
= 39 105
53 45 107 119)
27 43
83 15
o 15 - ||I'32 .l.' |‘\|.‘ 5?'"\.““ 73 |!J B.v'll | \‘I I\|IJ gl
T + =T
10 20 30 40 50 40 70 80 90 100 1o 120 130 140
{mainib) C yc bhexene, 1 -methyki-(1 -methylethyide re)-
Name: Cyc bhexere. 1-methyka-[1 -methylethyidene)-
Formuk: CoH) ¢
MW 136 CAS#: 586-62-9 NIST#: 114838 ID#: 51852 DB: mainib
Other DBs: Fine, TSC A, RTECS, EPA, HODOC, EINECS. IRDB
Cortributor: NISTMass Spec rometry Data Center, 1990
10 korgest peatks.
93999 | 121783 | 91617 | 136614 79 457 |
77428 105260 | 39253 | 41240| 107145
Syronyms:
1.pentha-l 4(8)diere
2Terpiroken
3Terpirokre
4.UN 2541
5.a-Terpiroken
4.1 -Methyka-[1 -methylethyidere)-l  ycbohexere #
terpinolen
7
100
41
93 H
50- 55
&
27 3 i 3033 121 >\_
53
31 5 94 107 136
oL Lsslle o] |...,mf|| ol 0%e T | e
20 30 40 50 &0 70 80 90 100 10 120 130 140 150

[mainib) 1.4-Oc tadie n-3-ol, 3.7-dimethy

Name: 1 6-Octadien-3-ol, 3.7-dimethy-
Formuk: C 1 gH1 8O
MW | 54 CASH: 78-70-6 NIST#: 191875 ID#: 30690 DB: mairib

Other DBs: Fire, TSC A, RTECS, NIH, EINECS, IRDB

Contributor: Chemical Corcepts

10 krgest peaks:
71999 | 41642 | 43640 | 93591 | 55469 |
49381 | 80241 | 39217 121206 27198 |

Syronyms

1 glirakol

2 lirakbl

3Lirakol

4 Linalyl ak ohol

52.4-Dimethyt2,7-oc tadien-é-ol
4.al-Ocimerol

7.prlirakol

2 linokol (d)

linalool
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Name: Nomaral

Formuka: CoH) gO

MW 142 CAS#: 124-19-6 NIST#: 2321 62 |D#: 20121 DB: mainib

Other DBs: Fine, TSCA, RTECS, HODOC, NIH, EINECS, IRDB

Coriributor: Japan AIST/NIMC Database- Specfrum m3-NW-3675

10 krgest peaks.
57999 | 41893 |
55588 | 29539 |

Syronyms:

1.nNoraklehyde

2.rNonanal

3.nNonykikehyde

4 Noraklehyde

5 Norarakle hyde

& Noraroic aklehhyde

7 Nonykakde hyde

43879 |
70421 |

56797 |
98 406 |

44715 |
9 389 |

nonanal
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‘mainliby Benzene, 1,3-diethenyl-

7
)

| T

70 an a0 1

0o

T
1o

120

130

Mame: Benzene, 1,3-diethenyl-

Farmula: SqgHqg

vt 130 CAS# 108-57-6 MIST# 157468 D 81524 DB: mainlib

Other DBs: RTECS, HODOGC, EINECS

Contributar: Chemical Concepts

10 largest peaks:
1308999 129397

51184| 77136

Synonyms:

1.Benzene, m-divinyl-

2. m-Divinylbenzene

.mevinylstyrene

4.1, 3-Divinylhenzene

128377
131104

115372
63 89|

127168 |
B4 77|

1,3-divinil benzen

El]
1004

41

S0
69

27

29
15

Lo =|.‘|.,|.I Ll

1562

T T
10 200 30 40 A0 B0 70 an a0
‘ainliby Bieyelo[2.2.1]heptan-2-one, 1.7, 7-trimethyl-, (-

Marne: Bicyelo[2.2.1]heptan-2-one, 1,7, 7-trimethyl, (-

Formula: CqgHq g0

MY 152 CASH# 21 368-68-3 MISTHE 73611 D4 52801 DB: mainlib
Other DBs: TSCA, RTECS, HODOC, EINECS

Confributar; RADIAN CORF

10 largest peaks

95999] 41888 31701 38503 959496
B9 405] 108 348] 67 340 83328 27 296
Synonyms:

1. Carmphar, (f)-
2.(fi)-Camphor
3.DL-Camphor

kamfor
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RT: 13.10 AlL: 1137 KI: 1142 Limonene oxide <trans-> (Me vs. IPP)
CAS#: 4959-35-7 ME: CI0H16 O FW: 152  MSD LIB#: 1008
CN: 7-oxabicyclo(4.1.0)heptane, I-methyl-4-(1-methylethenyl)-, (10.4p.60)-
Synonyms: 1.2-epoxy-trans-p-menth-3-ene

Source: Aldrich Chem.
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[mainib) é-Octenal, 3.7-dimethyk

Name: &-Octeral, 3.7-dimethy-
Formuia: € gH) 8O
MW : 154 CAS#: 108-23-0 NIST#: 21 640 |D#: 3044 DB: mainib
Other Ds: Fine, TSC A, RTECS, NIH, EINECS, IRDB
10 krgest peaks:
41999 | 49642 | 55407 | 95302| 43247
56239 | 67235| 29215| 39213 | 27202 |
Synonyms
1 8Citrorelal
2 Citrorelial
3 Rhodinal
4.3.7-Dimethyké-octeral
5 levo<itrorelkl

sitronellal

57
100

50+

41 -
1 43

29
87 111
Aol u|4.5 salll, es Ml 77 1.l es1o0 | g
T T t i U T T T t T T
10 20 30 40 50 60 70 280 90 100 110 120 130
(mainlib) 1-Hexanol, 3,5,5-trimethyl-

Name: 1-Hexanaol, 3,5,5-trimethyl-
Formula: CgHz00
MW 144 CAS#: 3452-97-9 NIST#: 227621 1D#: 20243 DB: mainlib
Other DBs: Fine, TSCA, HODOC, NIH, EINECS, IRDB
Caontributar: Japan AIST/INIMC Database- Spectrum MS-NW-5394
10 largest peaks:

57999 | 41316| 56288| 69288| 55204|

43180| 29141| 70 90| 87 73| 71 72|
Synonyms:
1.Nonylol
2.3,5,5-Trimethyl-1-hexanol
3.3,5,5-Trimethylhexanol
4.,5,5-Trimethyl n-hexanol
5.3,5,5-Trimethylhexan-1-ol
6.Nonanol

nonanol
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Name: 3-Cyc bhexer] ol, 4-methykl -1 -methylethy)-
Formula: C)gH 80
MW 154 CAS#: 562-74-3 NIST#: 236171 ID#: 31339 DE: mainib
Other DBs: Fine, TSCA, RTECS, EPA, HODOC, NIH, EINECS
Contributor: Japan AISTNIMC Database- Spec trum mMS-NW-5105
10 kargest peaks
71999 | 111498 | 93434| 43290| 86272
41231 | 9212 72| 68152 154148 |
Syronyms:
1.penthl en-t-ol
2.1 Terpiner-4-ol
3.4Carvomentherol|
4.4-Terpireol|
5.1 -Methy4dsopropyH < yebhexen-d-ol
& 4-Terpirero
7 Terpere-4-ol
8Terpinene-4-ol

terpinen-4-ol

81

3
S
4 75

107
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o 55 n 79
T sellle ) el ]l sl

10 20 30 40 50 40 70 80 90
frmainib) 3-C ye bhexe ne-1 -metharol, a.ad-rimethyk

o

100

AL
IIID

120

Name: 3-C yc bhexe ne-1 -methanol, a.ad-imethyk
Formula: € gH1 g0
MW 1 54 CAS#: 98-55-5 NIST#: 231 634 ID#: 25074 DE: mainib
Other DBs: Fire, TSC A, RTECS, EPA, NIH, EINECS, IRDB
Coniributor: Japan AIST/NIMC Database- Specirum MS-NW-2830
10 krgest peaks:
59999 | 93477 121583 | 136473 | 81357
43320 | 48273 | 95223 | 47217| 41199 |
Syronyms.
1 pMenth] ensg-ol
2.aTerpireol
3 Terpireolsc hlec hthin
4.Terpineol
5 Terpineol, «
éTerperol
7.a-Terpirol
8 ba-Terpireol

a-terpineol

100
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50 20

27 48 82
15 | 31
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[mainib) Decamal

110

120
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Name: Decaral
Formuka: €} gH00
MW 156 CAS#:112-31-2 NIST#: 228809 ID#: 5499 DB: mainib
Other DBs: Fire, TSCA, RTECS, HODOC, NIH, EINECS, IRDB
Contributor: Japan AIST/NIMC Database- Specirum mS-NW-922
10 lorgest peaks:
43999 | 41807 | 57621 | 55618 | 44539 |
29507 | 70471 | 56429 | 68343| 71337
Syronyms:
1.n-Decakehyde
2.n-Decanal
3.nDecylakehyde
4.Alehyde C10

dekanal
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(mainlib) 6-Octen-1-ol, 3,7-dimethyl-, (fi)-
Name: 6-Octen-1-ol, 3,7-dimethyl-, ()
Formula: CqgH200
M. 156 CAS#: 26489-01-0 NISTs#: 32947 ID# 31171 DB: mainlib
Other DBs: TSCA, HODOC, EINECS
10 largest peaks:
71999| 63381| 41360 69315| 43282|
55279| 81243| 56202| 57200| 67200]
Synonyms:
1.{fi)-Citronellol
2.DL-Citronellal
sitronellol
84
1004
\\/
134
41
5t 79 109
55 ot 91 119 HO =k
4
5 3 . B9 93
29 i ‘ 123 |17
45 a7
5 72 | ” 152
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(mainlib) 2-Cyclohexen-1-ol, 2-methyl-5-(1-methylethenyl)-, cis-
Name: 2-Cyclohexen-1-ol, 2-methyl-5-(1-methylethenyl)-, cis-
Formula: CqgH1 60
MW 152 CAS#: 1197-06-4 NISTs#: 107006 |D#: 42617 DB: mainlib
Other DBs: NIH
Contributar: NW. Davies, Centr. Sci. Lab., Univ. Tasmania, Hobart, Australia
10 largest peaks:
84999 | 134652| 41502| 79474| 109474
119395| 55385| 91370| 39370| 83354|
Synonyms:
1.p-Mentha-6,8-dien-2-ol, cis-
2.cis-Carveol
3.5-Isopropenyl-2-methyl-2-cyclohexen-1-ol #
cis-karveol
69
1004 41
50
93
HO
27 53 a4
43 7 91 121
18 107 136
¥ ! I.|. ‘Ill I.|.|||. || Il ||||.I|. T s |, [ 154
0 r t f i T 1 ; T r { 1 T T Tk
10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150

(mainlib) 2,6-Octadien-1-ol, 3,7-dimethyl-, {Z)-

Name: 2,6-Octadien-1-ol, 3,7-dimethyl-, (Z)-
Formula: C1gH1g0
MW 154 CAS#: 106-25-2 NIST#: 233928 |D#: 28281 DB: mainlib
Other DBs: TSCA, RTECS, HODOC, NIH, EINECS, IRDB
Caontributor: Japan AIST/INIMC Database- Spectrum MS-NW-1493
10 largest peaks:

69999 | 41934| 93348| 68245| 39201

67158| 27138| 29129| 53128| 84118]
Synonyms:
1.¢is-Geraniol
2.¢is-3,7-Dimethyl-2,6-octadien-1-ol
3.Nerol

nerol
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(mainit) 2.¢-Oc tadiersal, 3.7imethyk, (2)-
Narme: 2.6-Oc fadie ral, 3.7-dimethyk, (1)
Formuk: € gHy 40
MW 152 CAS#: 108-26-3 NIST#: 151979 ID#: 29 42 DB: mainib
Otter DBs: TSC A, HODOC, EINECS
Contributor: ChemicalConcepts
10 korgest peaks:
41999 | 49853 | 27254 39248 | 84197
94130 | 29120| 53107| 109 94| 67 88|
Synonyms:
1.5Ciral
2ci-Citral
3.cs-3.7-Dimethyk2.é-oc tadieral
4Citralb
5 Neral
B2
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50 54
30 93 o W
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A
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{mainlih) 2-Cyclohexen-1-one, 2-methyl-5-(1-methylethenyl)-, {S)-

Name: 2-Cyclohexen-1-one, 2-methyl-5-(1-methylethenyl)-, (S)-
Formula: C1gHy 40
MW 150 CAS#: 2244-16-8 NIST#: 114678 |1D#: 40456 DB: mainlib
Other DBs: TSCA, RTECS, EPA, HODOC, EINECS, IRDB
Contributar: NIST Mass Spectrometry Data Center, 1990,
10 largest peaks:
820999 54457| 39318| 93312 108258|
53203 107190| 41175| 79166| 91148|
Synonyms:
1.p-Mentha-6,8-dien-2-one, (S)-(+)-
2.(+)-Carvone
3.(8)-(+)-Carvone
4.(S)-Carvone

karvon
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[mainib) 1,6-Oc tadien-3-ol, 3.7-dimethyl, acetate

Name: 1.6-Oc tadier3-ol, 3.7-dimethyk, acetate
Formuk: €1 2H002
MW 196 CASH: 115-95-7 NIST#. 1 52503 ID#: 51290 DB: mainib
Other D Fire, TSC A, RTECS, NIH, EINECS
Coriribuor: Chemical Corcepts
10 krgest peaks:
93999 | 43607 | 41584 | é944B| BOIB|
121226 éB1&6| 55181 | 71189 | 79151 |
yronyms:
1.Acefic acid inakbolester
2 Bergarmiol
3 Bergamol
4.Bergamot mirt ol
5 Linabol acetate
s Linalylacetate
7.1 5-Dimethykl -vinyk4-hexe nylac etate
8 licareolacetate

I

linalil asetat
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fmainib) 2.6-Oc tadien- -ol, 3.7-dimethyk- (E)-

Name: 2.6-Octadier] -ol. 3.7-dimethyk [E-
Formuka: €1 gHy 30
MW 154 CASH: 106-24-1 NISTH: 63533 ID#: 281 52 DB: mainlb
Other DEs: Fire, TSC A, RTECS, HODOC,, NIH, EINECS, IRDB
Contributor: D.HENNEBERG, M AX-PLANCK INSTITUTE, s ULHEIM, W EST GERMANY
10 brgest peaks:
69999 | 41653| 6B19B| 29100 93 94

123 85| 67 80| 70 75| B4 3| 55 45|
Synonyms
| frars-Gerariol
2Guariol
3.Llemonol
4Nerol
5Neryl Akohol
4 Gerariol

geranial

3]
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171
107 114 | 128 | 146 153 161 166 175 182
t T

T T
40 50 BO 70 8O0 80 100 110 120 130 140 180 160
(rnainliby 1,6-Octadien-3-ol, 3,7-dimethyl-, farmats

T 3
170 180

Mame: 1,6-Octadien-3-0l, 3,7-dimethyl-, formate
Formula: CqqHyg02
MY 182 CASH 115-99-1 MIST#: 132445 |0t 28153 DB: mainlib
Other DBs: TSCA, RTECS, HODOC, MIH, EINECS
Confributar: H. Fales, LG, NHLBI, MIH, Bethesda, MD 20892
10 largest peaks:
B9 689 | 41 459| GBEZ36| 136144 67114
93106| 43 89| 53 74| 70 71| 121 BZ|
Synonyms:
1.Linaloal, farmate
2. Linalyl formate
3 Linolool, formate
4.1,58-Dimethyl-1-vinyl-4-hexenyl formate #

linalil format

Ela]

100

136

121 \H/O

27 154

196

{mainlib) Bornyl acetate

1
T T T T T T TR T
20 30 40 50 GO 7O 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 180 200 2

Name: Bormyl acetate
Eorrmula: ©q2Hz002
WA 196 CASHE: TE-49-3 NIST#: 249545 |D#: 52856 DB mainlib
Other DBHs: TSCA, NIH, EINECS
Contributor: TMO Yolatile Compounds in Food - Chemical Concepts
10 largest peaks:

95 999 | 43758 | 83447 136389 121337 |

41 272 80170 55148 108134 869131
Sy¥nonyms
1.Bicyclo[2.2.1]heptan-2-ol, 1,7, 7-trimethyl-, acetate, endo-
2.Borneol, acetate

bornil asetat
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{mainlib) Acetic acid, nanyl ester

Mame: Acetic acid, nonyl ester
Forrula; C14Hz2032
M 186 CASHE 143-13-5 MIST# 232527 |D# 6791 DB mainlib
Other DBs: Fine, TSCA, RTECS, HODOGC, MIH, EIMECS, IRDB
Contributor: Japan AISTINIMG Database- Spectrurm MS-RMW-5168
10 largest peaks:

43999 56580 455458| Y0437 BIITZ|

41 341 B1 332 83 266| 84260 98242
Synonyms:
1.n-Monanyl acetate
2.n-Monyl acetate

nonil asetat

69
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43 30 g | A by 136 154
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{rmainlib) 2,6-Octadien-1-ol, 3,7-dimethyl-, (E)-
MName: 2,6-Octadien-1-ol, 3,7-dimethyl-, (E)-
Formula: C1gH180
MW 154 CAS#: 106-24-1 NIST#: 63533 [D#: 28152 DB: mainlib
Other DBs: Fine, TSCA, RTECS, HODOC, NIH, EINECS, IRDB
Contributor: D.HENNEBERG, MAX-PLANCK INSTITUTE, MULHEIM, VWEST GERMANY
10 largest peaks
69999| 41653| 68193| 29100| 93 94|

123 85| 67 80| 70 75| 84 68| 55 65|
Synonyms:
1.trans-Geraniol
2.Guaniol
3.Lemonol
4. Nerol
5.Neryl Alcohol
6.Geraniol

geraniol

41
100

50 82

110 128
# 1 | il i
0 T T 1 UG L T T T T T T

10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 1
{mainlib) Undecanal

Name: Undecanal
Eormula: CqqH220
MW 170 CAS#: 112-44-7 NIST#: 113284 |D#: 2190 DB: mainlib
Other DBs: Fine, TSCA, RTECS, HODOC, NIH, EINECS, IRDB
Contributor: NIST Mass Spectrometry Data Center, 1990.
10 largest peaks:
41 999 | 43802 57 699 | 556
82461 | 56419] 27 410 4
Synonyms:
1.n-Undecanal
2.n-Undecyl aldehyde
3.Hendecanal

53| 29631
06| 67 346

undekanal
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{rmainlib) Dodecanal

Mame: Dodecanal
Formula: Gq2H240

bt 184 CASH 112-54-9 MIST#: 35822 [D#: 2067 DB: mainlib
Other DBs: Fine, TSCA, RTECS, HODOGC, NIH, EINECS, IRDB
Contributor: R.T.HOLMAN UMNMERSITY OF MINMESOTA
10 largest peaks:

41999 43930| 29700 65530| 57 480

37T 470 44370 82300 56280 38 280
Syhonyms:
1.Lauraldehyde
2n-Dodecanal
3.n-Dodecyl aldehyde

68
100+
1 S
79
50 > 39 53 107
27 7 0 122 150
=
i O g 135
A W O
63| l | 133
OO O 0 11O = A
T T T T T U t T t T - t T T
10 20 30 40 50 60 70 80 g0 100 110 120 130 140 150
{mainlib) 1-Cyclohexene-1-carhoxaldehyde, 4-{1-methylethenyl)-
Name: 1-Cyclohexene-1-carboxaldehyde, 4-{1-methylethenyl)-
Formula: CqgH1 40
MW 150 CAS#: 2111-75-3 NIST#: 4623 |D#: 27675 DB: mainlib
Other DBs: TSCA, RTECS, HODOC, NIH, EINECS
10 largest peaks:
68999 | 79600| 67542 39476 53456)
107 438 41422 77367| 93351| 150328
Synonyms:
1.1-Cyclohexene-1-carboxaldehyde, 4-isopropenyl-
2.Perilla aldehyde
3.Perillal
4. Perillaldehyde
L=
100+
R
| 79 Th
93
= 121
50 41 55 =
91
1 109 HO
T Wbl L0 O
ol 15 Ll,l 0l L M WL
10 20 30 40 50 60 70 80 a0 100 110 120 130 140 150

‘mainlib) 1-Cyclohexene-1-methanol, 4-(1-methylethenyl)-

Name: 1-Cyclohexene-1-methanol, 4-(1-methylethenyl)-
Eormula: C4gH160
MWy 152 CAS#: 536-59-4 NIST#: 4847 |D#: 27677 DB: mainlib
Other DBs: Fine, TSCA, RTECS, HODOC, EINECS
10 largest peaks:
68 999 | 79732| 93 566 | B7 533 | 121 462
41 416| 55407| 91310| 39269| 53249]|
Synonyms:
1.p-Mentha-1,8-dien-7-ol
2.Perilla alcohol
3.Perillic alcohol
4 Perillol

peril alkol
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{mainlib) 2,4-Decadienal, (E,E)-

Name: 2,4-Decadienal, (E,E)-
Eormula: C4gH1 60
MWW 152 CAS#: 25152-84-5 NIST#: 133281 |D#: 39332 DB: mainlib
Other DBs: Fine, TSCA, RTECS, EINECS
Contributor: NIST Mass Spectrometry Data Center, 1994
10 largest peaks:
81999 | 41419 29290| 39286| 27243
67194| 55164| 53134| 54110| 83103
Synonyms:
1.(E,E)-2,4-Decadienal
2.trans-2, trans-4-Decadienal
3.trans trans-2,4-Decadien-1-al
4 trans trans-2,4-Decadienal

(E,E)-2,4-dekadienal

150
100+
O
Ty
50 107
135
i 82
79 91 122
i 2l9‘ ‘t11l ?15 8171i 11!1. [Illlll : lnl} il I”l P |- 11‘11‘

T T
20 30 40 50 60 70 80 90 100
{mainlib) 2-Cyclohexen-1-one, 3-methyl-6-(1-methylethylidene)-

110 120 130 140 150

Name: 2-Cyclohexen-1-one, 3-methyl-6-(1-methylethylidene)-
Formula; C1gH140
MW 150 CAS#: 491-09-8 NIST#: 43892 |D#: 97183 DB: mainlib
Other DBs: TSCA, HODOC, EINECS
Contributor: G.BRAMMER, UNIVERSITY OF TEXAS
10 largest peaks:
150999 | 107 412| 135304| 82202| 109189|
108143 122102] 91102 121 91| 79 87|
Synonyms:
1.p-Mentha-1,4(8)-dien-3-one
2.Piperitenone
3.Pulespenone
4.3-Terpinolenone
5.3-Methyl-6-{1-methylethylidene)-2-cyclohexen-1-one #

43
100 121
93 (ﬁ
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[mainib) 3-C yc lohexe re-1-metharol, «,a,4-trimethyk, acetate

Name: 3C yc bhexere-| -methanol, a.«.4-imethyk, acetate
Formuk: C12Ho002
MW 196 CASH: B0-26-2 NIST#: 22417 ID#: 10240 DB: mainib
Other DBs: Fine, TSCA, RTECS, HODOC , EINECS
10 largest peaks:
43999 | 121905 | 93834 | 136702 | 88315 |
a217| 59 209 | 47193 | 81177 | 79145 |

Syronyms:

1 pterth] -en8-ol acetate

2.a-Terpirecl acetate

3.oTerpinylac etate

4Terpinylacetate

5.1-methyH {4-methyk3< yc bhexenl -vlethyl acetate #

a-terpinil asetat
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[mainib] é-Octen--ol, 3.7-dimethy, acetate

Name: 6-Octerr] ol 5.7dimethyk, acetate
Formuka: C12H2202
MW 198 CAS#: | 50-84-5 NIST#: 233240 ID#: 28537 DB: mainib
Other DBs: Fine, TSC A, RTECS, HODOC, NIH, EINECS
Cortributer: Japan AIST/NIMC Database- Specirum MS-NW-339 4
10 korgest peaks.

9999 | 43812| 95768 | BI704| 41495

82672 123628 67499 | 55493 8438 |
Syronyms:
1 Citrorelolacetate
2Citrorelylacetate
3.Natualrhodirol, acetykted
4.3.7-Dimethyké-oc fenylacetate
5 fCitrorelylacetate

sitronellil asetat
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maini) 2.6-Oc tadierr -ol, 3.7imethyk, acetate, (21-

Name: 2.¢-Oc tadien-1-ol. 3.7-dimethyk, acetate, (2)-
Formula: Cy2H2002
MW 196 CAS#: 1 41-12-8 NIST#: 232458 |D#: 28008 DB: mainib
Other DBs: TSCA, RTECS, HODOC, NIH, EINECS
Cortributer: Japan AIST/NIMC Database- Specirum mS-NW-5228
10 krgest peaks:
69999 | 41401 | 43433 68402| 93391 |
80174 121155 136131 | &7129| 39105]
Syronyms:
1 Nerolacetate
2 Nerylacetate
3.127)-3.7-Dimethyl2.é-octadienylacetate #

neril asetat
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{mainliby 2 B-Octadien-1-al, 3,7-dimethyl-, acetate

Mame: 2 B-Octadien-1-al, 3,7-dimethyl-, acetate
Farmula: ©q2H2002
M 196 CASE 16409-44-2 NISTH 188068 103 28488 DB mainlib
Other DBs: HODOC, EINECS
Caontributor: Chemical Concepts
10 largest peaks:
69999 43840 41766] HBEEII| 93410

13IEMT| BT 281 121230 80230 39213
Synonyms:
1.Geraniol acetate
2.Geranyl acetate

geranil asetat



126

43
100 5670

8]
] i1 ||
g3 /W\/\/\
/\0
504 a7
12
118 140

0 A

T
40 50 BO 7O 8O 90
{mainliby Acetic acid, decyl ester
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Marme: Acetic acid, decyl ester
Formula: ©q2H2402

MY 200 CAS#: 112-17-4 NIST#: 285156 |D#: 7748 DB: mainlib
Other DBs: Fine, TSCA, RTECS, HODOG, NIH, EINECS, IRDB
Contributor: W.Jennings, T.Shihamoato
10 largest peaks:
43999 70982| 56981| B1749] BYGDI4|
83654 55653| 84539 97481| 95431
Synonyms:
1.n-Decyl acetate
2.Acetate C 10
3.Decyl acetate

desil asetat
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‘mainlib) 2-Cyclohexen-1-ol, 2-methyl-5-{1-methylethenyl)-, acetate, cis-

Name: 2-Cyclohexen-1-ol, 2-methyl-5-(1-methylethenyl)-, acetate, cis-
Formula: Cq2H1g02

MW 194 CAS#: 1205-42-1 NIST#: 291304 |D#: 72156 DB: mainlib
Other DBs: TSCA, EINECS
Contributar: NIST Mass Spectrometry Data Center, 1998.
10 largest peaks:

119999| 109976| ©84816| 43788| 152731

91649 93375| 92344| 105327 134306

Synonyms:
1.p-Mentha-6,8-dien-2-ol, acetate, cis-
2.cis-Carwyl Acetate
3.Carwyl acetate Z;

4 .5-Isopropenyl-2-methyl-2-cyclohexen-1-yl acetate #

cis-karvil asetat

RT:23.49 Al: 1374 KI: 1376 Copaene <u->
CAS#: 3856-25-5 MF: CI5 H24 FW: 204 MSD LIB#: 828

CN: tricyclo(4.4.0.02.7)dec-3-ene. 1.3-dimethyl-8-(1-methylethyl)-. stercoisomer
Synonyms: aglaiene

Source: Hymenaea oil ex Jean Langenheim: 20.73% Copaifera officinalis.

Journal of High Resolution Chromatography 18:54(1995): 15.60% Cedrela odorata:
15.50% Dacryodes igaganga (fruit)
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a-kopaen
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mainib) 2,6-Oc tadie -] -ol, 3.7-dimethyk, acetate

Name: 2.6-Octadier] -ol, 3.7-dimethyk, acetate

Formuk: C 2H002

MW: 198 CASH: 1 6409-44-2 NIST#: 188048 ID#: 28485 DB: mainib

Other DBs: HODOC, EINECS

Cortributor: Chemical Corcepts

10 kargest peaks
69999 | 43840 41766| 68693 | 93410
136317 | 47281 | 121230| 80230 | 39213 |
ronyrms

1 Gerariolacetate

2Geranylacetate

3.12613.7-Dimethyl2.é-oc tadienylacetate #

|

geranil asetat

161
100+

a1 108
| 120 //

| I 133 147

; I |' (.| |” N I||I . l||||| ul, | nll.l : A I’. 189
20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 130 190 200 21
mainlib) 1H-Cyclopenta[1,3]cyclopropall,2]benzene, octahydro-7-methyl-3-methylene-4-(1-methylethyl)-, [3aE

Name: 1H-Cyclopenta[1,3]cyclopropal1,2Jhenzene, octahydro-7-methyl-3-methylene-4-(1-methylethyl)-, [3aS
Formula: Cq5H24
MY 204 CAS#: 13744-15-5 NIST#: 9256 |D#: 103252 DB: mainlib
Other DBs: None
10 largest peaks:
161999 | 105343| 91304 120258| 41244
119210 81188 79175| 93165| 55160]
Synonyms:
1.1H-Cyclopenta[1,3]cyclopropal1,2]benzene, 2,3,3a4,3ba 4,56, 7-octahydro-4a-isopropyl- 7 &-methyl-3-meth
2.4-Cubebene
3.4-Cuvebene
4 1H-Cyclopenta[1,3]cyclopropal1,2]benzene, octahydro-7-methyl-3-methylene-4-(1-methylethyl)-, (3aa,3ba,:
5.4-Isopropyl-7-methyl-3-methyleneoctahydro-1H-cyclopenta(2, 3]cyclopropal1,2-albenzene #

204

[=]

B-kubeben
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‘mainlib) Cyclohexane, 1-ethenyl-1-methyl-2 4-bis(1-methylethenyD-, [15-(13,24,44)]-

Name: Cyclohexane, 1-ethenyl-1-methyl-2,4-bis(1-methylethenyl)-, [15-(123,23,43)]-
Formula: Cq5Hz4
MW 204 CAS#: 515-13-9 NIST#: 22550 |1D#: 39897 DB: mainlib
Other DBs: RTECS
10 largest peaks:

81999| 93870| 68744| 41582| 107522

67 486| 121411 79411| 55406 147 357
Synonyms:
1.Cyclohexane, 2 4-diisopropenyl-1-methyl-1-vinyl-, (15,2R,4R)- (-)-
2.4-Elemene, -)-
3.(-)-4-Elemene
4.4-Elemen
5.levo-a-Elemene
6.2-Elemene

2?4

B-elemen
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[mainib) Dodecanal

40 40

H\ A
Tb 80
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Name: Dodecanal
Formuka: C12H240
MW 184 CAS#: 112-54-9 NIST#: 35822 |D#: 2047 DB: mainib
Other DBs: Fine, TSC A, RTECS, HODOC, NIH, EINECS, IRDB
Conrtributor: R T.HOLM AN UNIVERSITY OF MINNESOTA
10 largest peaks:
41999 | 43930 |
27470 | 44370 |
Syronyms:
1 Lawakie hyde
2. n-Dodecaral
3.n-Dodec yvlakehyde
4.nDodec yic akehyde
5.rlaurakehyde

29 700 |
82300 |

55530 |
54280 |

57480 |
39280 |

dodekanal

29

15 51

SN N A

81

83

93
[ A

| 1
10 20 30 40 50 40
[mainib) Bic yc b]|2.2.1| he ptan-2-ore., 1.7.7-rimethyk, (£]-

80 90

Narme: Bic yc b|2.2.1| heptan2-one, 1,7.7-imethyk, [)-

Formuk: CygHy 6O

MW 152 CAS#: 21 368-68-3 NIST#: 73611 ID#: 52801 DE; mainib

Other DBs: TSCA, RTECS, HODOC,, EINECS

Coniributor; RADIAN CORP

10 krgest peaks
95999 | 41888 |
89 405 | 108348 |

Symonyms:

1 Campheor, fx)-

2 ()-Camphor

3.DL-Camphor

4.Bic yeb|2.2.1| heptan2-one. 1.7.7-rimethyk, [+)-

5Camphor, [+)-

81701 |
67340 |

39 503 |
83328 |

55498 |
27296 |
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{mainlib) Caryophyllene
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MName: Caryophyllene
Farmula: C15H24

M. 204 CAS#: 87-44-5 NIST#: 291486 |D#: 51899 DB: mainlib
Other DBs: Fine, TSCA, RTECS, HODOC, NIH, EINECS
Contributar: NIST Mass Spectrometry Data Center, 1998,

10 largest peaks:

93999 133921| 91858| 41769]
69754 | 105623 107 483 120447
Synonyms:

79763
77439

1.Bicyclo[7.2.0Jundec-4-ene, 4,11,11-trimethyl-8-methylene-, [1R-{1R* 4E,95%)]-
2.Bicyclo[7.2.0Jundec-4-ene, 4,11,11-trimethyl-8-methylene-, (E)-(1R,98)-(-)-

(E)-karyofillen
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(mainlib) 1H-Cyclopropalalnaphthalene, 1a,2,3,5,6,7,7a,7h-octahydro-1,1,7, 7a-tetramethyl-, [1aR-{1aa,7a,7a
Name: 1H-Cyclopropalalnaphthalene, 1a,2,3,5,6,7,7a,7b-octahydro-1,1,7, 7 a-tetramethyl-, [1aR-(1aa,7a,7aa
Formula: C15H24

My 204 CAS# 17334-55-3 NIST#: 9242 |D# 103056 DB: mainlih

Other DBs: Fine, EINECS

10 largest peaks:

1619898 41317| 105305| 91279| 119246|
93224| 162212] 107 212| 188188 133166|
Synonyms:

1.1H-Cyclopropalalnaphthalene, 1a,2,3,5,6,7,7a,7h-octahydro-1,1,7 7a-tetramethyl-, (1aR,7R,7aR,7hS)-(+)-
2.4-Gurjunene

3.81(10)-Aristolene

4.Calarene

5.1(10)-Aristalene, {(+)-

B.{(+)-Calarene

B-gurjunen
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[mainib) o-Caryophylere

Name: a-Caryophylere

Formuka: C 1 5Hos

MW: 204 CASH: 6753-98-¢ NIST#: 152042 [D#: 51 568 DB: mainib
Other DBs: Fine, TSCA, RTECS, HODOC, EINECS

Cortributor: ChemicalCorcepts

10 lorgest peaks:
93999 | 80292| 41279 121277 | 92162
43120 | 55116 &7115] 91114 147112
Syronyms:
1.1.48-Cyclourdecatriere, 2,6,69-teframethyk, ([EEE-
2.a-Humukre
3 Humulere
4Cycbundeca-l 4 8-riere 2,8,8 9tetramethyk
70
100+ 43
] 2z o/\/\/\/\/\/\
83
29
50
1 97
111 494 4G
15 T ) 153 164 182
= T T T T T T T
10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180

{mainlib) 2-Dodecenal

Name: 2-Dodecenal

Formula: Cq2H220

MY 182 CAS#: 4826-62-4 NIST#: 7588 |D#: 30017 DB: mainlib
Other DBs: Fine, TSCA, RTECS, NIH, EINECS

10 largest peaks:

70999 | 43941| 41894| S57760| 55737|
83618| 29550| 69430| 27312| 84285|
Synonyms:

1.2-Dodecen-1-al
2trans-2-Dodecen-1-al
3.4-Octyl acrolein

4 (2E)-2-Dodecenal #

trans-2-dodekanal
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(mainlib) Naphthalene, 1,2,3,4,4a,5,6,8a-octahydro-7-methyl-4-methylene-1-(1-methylethyl)-, (13,4a3,8a3a)-

Name: Naphthalene, 1,2,3,4,4a,5,6,8a-octahydro-7-methyl-4-methylene-1-(1-methylethyD-, (13,4a3,8a3)-

Formula: C15H24
MW 204 CAS#: 30021-74-0 NIST#: 9234 |ID#: 103262 DB: mainlib
Other DBs: None
10 largest peaks:

161999 | 105382| 119348| 93335| 204 330]|

91 244 | 79222| 41208| 81196 133183|

Synhonyms:
1.¢c-Muurolene
2.1-1sopropyl-7-methyl-4-methylene-1,2,3,4, 43,5 6,8a-octahydronaphthalene #

y-muurolen

181

100
105
91
4 e
50
b3 e
27 3
55 133
43 82 204
5 5 ‘ 147
15 57 63]
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10 20 30 40 50 &0 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200
[mainib) 1.6-C yc lbdecadiene, 1-methyl-5-methyle ne-8-(1 -methylethyl-, |s-(EB)|-

Name: 1.6-Cyclodecadiene, 1 -methyl-5-methyle ne-8-(1-methylethy]-, |s-EB|-
Formuk: C sHo4

MW 204 CAS#: 23084-74-5 NIST#: 221 543 |D#: 103253 DB: mainib

Other DBs: Nore

Contributor: P.A. Leclercq, Lab. Irstrum. Anal. Tec h. Uriv. Brdhoven, Netherkands

10 ors al
161999 | 105775| 914685 41819 119604 |
79415| 8l4l4| 93359 | 77346 27315]
Syronyms:

1 Germacrene D
28-lopropyH -methyk5-methykre-1 4 yc bdecadiere #

germakren D
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(mainlib) Naphthalene, 1,2,3,5,6,7,8,8a-octahydro-1,8a-dimethyl-7-(1-methylethenyl)-, [1R-{13,74,8aa)]-

Name: Naphthalene, 1,2,3,5,6,7,8,8a-octahydro-1,8a-dimethyl-7-(1-methylethenyl)-, [1R-{13,74,8aa)]-
Formula: C15H24
MW 204 CAS#: 4630-07-3 NIST#: 109295 ID#: 103670 DB: mainlib
Other DBs: Fine, TSCA, NIH, EINECS
Caontributor: Philip Morris R&D
10 largest peaks:
161 999 | 204576| 105569| 93535| 107 506 |
119480 91461| 79461 133409| 135366
Synonyms:
1.44H,5a-Eremophila-1¢10),11-diene
2.(+)-Valencene
3Valencen
4 Walencene

valensen
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(mainlib) Bicyclogermacrene

MName: Bicyclogermacrene
Formula: C15H24
MW 204 CAS#: 67650-90-2 NIST2: 293016 [D#: 51830 DB: mainlib
Other DBs: None
Contributor: Flavors and Fragrances (Eds.B.Lawrence ET AL),1986
10 largest peaks:

93999 121926| 41911| 92572| 107570|

79567 | 39457| 77453| 67400| 105389|
Synonyms:
1.3,7,11,11-Tetramethylbicyclo[8.1.0Jundeca- 2, 6-diene #

bisiklogermakren
1004 161
134
50+ 105 119 R 2
41 8L 7
1 55
27 69 77 ‘ 189
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T T T
20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 z
{mainlib) Naphthalene, 1,2,3,5,6,8a-hexahydro-4,7-dimethyl-1-(1-methylethyl)-, (1S-cis)-
Name: Naphthalene, 1,2,3,5,6,8a-hexahydro-4,7-dimethyl-1-(1-methylethyl)-, (1S-cis)-
Formula: C15H24
MW 204 CAS#: 483-76-1 NIST#: 69486 |D#: 103377 DB: mainlib
Other DBs: HODOC
Caontributor: N.WWY. DAVIES, UNIV. OF TASMANIA, HOBART, TASMANIA, AUSTRALIA
10 largest peaks:
161 999 | 134578| 119459 | 105447 | 204412
41 345| 81275| 91249| 162185| 55170]
Synonyms:
1.Cadina-1(10),4-diene
2.8-Cadinene, {(+)-
3.(+)-8-Cadinene
4. &-Cadinene

5-kadinen
100 o
1 93 =
50
£ a T e Bt
55| 67 135 OH
1 189
29 | 149 | 204
|‘|| |I||. AT ] |||. 175 , |.
i
el A SRS M s b
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{mainlib) Cyclohexanemethanol, 4-ethenyl-3,a,4-trimethyl-3-(1-methylethenyl)-, [1R-(14,33,43)]-
Name: Cyclohexanemethanol, 4-ethenyl-a,a,4-trimethyl-3-(1-methylethenyl)-, [1R-(12a,33,43)]-
Formula: C15H20
MY 222 CAS#: 639-99-6 NIST#: 10452 |D#: 25073 DB: mainlib
Other DBs: TSCA, HODOC, EINECS
10 largest peaks:
59999| 93657| 81419| 41410| 43405)
11

161 400 | 107 367 | 121319 67 27 55 264 |
Synonyms:
1.0-Menth-8-ene-4-methanol, 4,a-dimethyl-1-vinyl-, (15,25 4R)-(-)-
2.Elemol

elemol
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lib) 1,6,10-Dodecatrien-3-ol, 3,7,11-trimethyl-, (E)-

Name: 1,6,10-Dodecatrien-3-ol, 3,7 11-trimethyl-, (E)-
Formula: C15H260
MW 222 CAS#: 40716-66-3 NIST#: 108468 |D#: 28285 DB: mainlib
Other DBs: EINECS
Caontributor: Chuck Anderson, Aldrich Chemical Co.
10 largest peaks:
69999 | 41586| 93560| 43410| 71370]

107 275| 65272| 67249 81241| 79192]
Synonyms:
1.fi-trans-Nerolidol
2.(6E)-3,7,11-Trimethyl-1,6,10-dodecatrien-3-ol #

100+

-

(E)-nerolidol

60 i3
0
43 u
OH
29 85 129
157 200
401 115
111‘ 143 171
} ||| |121 " ||I| 1163 | 183 il
et s chnne canns T

T T TR
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{mainlib) Dodecanoic acid

Name: Dodecanoic acid
Formula: Cq2H2402
M. 200 CAS#: 143-07-7 NIST#: 221043 |D#: 32663 DB: mainlib

Other

DBs: Fine, TSCA, RTECS, EPA, HODOC, NIH, EINECS, IRDB

Contributor: Chemical Concepts
10 largest peaks:

73999| 60987| 43693| 41567| 57550|
55463 | 129323| 71320| 29320| 85285|
Synonyms:
1.n-Dodecanoic acid
2.Neo-fat12

2 flinhat na A

100

50+

dodekanoik asit

B

124 13\ 163

T T T t t T T T kT
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(mainliby Tetradecanal

Hame: Tetradecanal

Formula: ©q4H20

W 212 CASHE 124-25-4 MISTI 235587 1038 21833 DB: mainlib
Other DBs: Fine, TSCA, RTECS, HODOC, MIH, EINECS, IRDB
Contributor: Japan AISTIMC Database- Spectrum MS-M-3684
10 larpest peaks

57
63

Q99| B2BEZ|  43806| 55710 41673
G591 9E515| EBR509| 83472 714339

Synonyms

1. Myrigtaldehyde
2.Myristylaldehyde

3 Tetradecylaldehyde

4.n-Te

tradecanal

tetradekanal
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(mainlib) 1-Tetradecanol

Name: 1-Tetradecanol

Formula: Cq4H3p0

MY 214 CAS# 112-72-1 NIST#: 22632 1D#: 6570 DB: mainlib
Other DBs: Fine, TSCA, RTECS, EPA, HODOC, NIH, EINECS, IRDB
10 largest peaks:

55943 69733| 41731| 83695|

56 596 | 97 483| 29365
1.n-Tetradecan-1-ol
2.n-Tetradecanol
3.n-Tetradecyl alcohol

43
100
4 OH
1149 205
a0 a1
105 159 Jrr
63 7@ 147
| a5 11 187
177 220
173
i} L .'| I“, |": L 1y || 192 ||

40 50 B0 7O 20 90 100 110 120 120 140 150 160 170 1820 190 200 210 220
frnainliby 1H-Cycloproplelazulen-7-ol, decabydro-1,1, 7-trimethyl-4-rmethylene-, [1a-01a3,4583,74,733,Tha))-
Mame: 1H-Cycloproplelazulen-7-ol, decahydro-1,1,7-trimethyl-d-methylene-, [1ar-(1a3,4a4,74,7aa,7hall-

Formula: CqgHz40
MW 220 CASE G7S50-60-3 MIST# 153105 [D#: 5810 DB: mainlib
Other DBs: Maone
Contributor: Chemical Concepts
10 largest peaks:
43889 | 41 627 | 205614] 118 568 | G81 503 |
B3 482 159427 105400 162391 107 359 |
Synonyms:
1.8pathulenaol
211, 7-Trimethyl-4-methylenedecahydro-1H-cyclopropalelazulen-7-ol #

spathulenol
100 T
79
] 93
50 o
9
55 109
|7 121 \
135 qag
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o TP |||=I IIIII| sl 1

i
20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 2
mainliby Caryophyllene oxide

Mame: Caryophyllene axide
Formula: ©15H240
W 220 CASH# 1139-30-6 MNIST#: 156329 1D#: 5639 DB: mainlib
Other DBs: Fine, TSCA, RTECS, EINECS
Contributor: Chemical Concepts
10 largest peaks
43999 41927 | TF9885| 93661 91573
95420 E9407| 5959393 67 377 81373
SYnonyms:
1.59-Oxatricycla[8.2.0.0{4,6)-]dodecane, 4,12,12-trimethyl-9-methylene-, [1R-(1R* 4R* 6R*105%]-
2.59-Oxatricyclo(8.2.0.0¢zup 4, 6))dodecane, 4,12,12-trimethyl-9-methylene-, (1R, 4R,6R,105)-
3.Caryophylene oxide

karyofilen oksit
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Name: 2/3H-Naphthakerone, 4,4a.5,6.7 &-rexahydro-4,a-dimethyké-1 -methykthenyl-, [4R-( 4 4aa60|-
Formuk: C | 5Hpo0
SAW: 218 CASH: 4674-50-4 NIST#: 1 60049 ID#: 9 4446 DE: mairib
Other DEs: fire, TSC A, EINECS
Cortributer: Chemical Corcepts
10 krgest peaks:
147999 | 200871 | 218840 | 161749 | 146731 |
121719 | 175495 133682 | 91674| 41627 |
Syronyms
1.46H.5a-Eremoptik-1 (10).11-dien2-ore
2 Nootkatore
3.4fH 5a-Eremorphika-1 [10]1 1 dien2-ore
4.4.40,5.8.7 B-Hexahydro-4, 4a-dimethyké-{1 -methylethe ny) 213H)-raphthale nore, | 4R-(4a4aa.48)|-
5.é-sopropenyk4 dadimethyk4,4a,5.6.7 8-hexahydro-2(3H)-naphthak rore #

nutkaton
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EKLER-C MINITAB program ciktilar

Minitab programi Limonen yanit sonuglari

Response Surface Regression: %Limonen versus sicaklik; basing

Estimated Regression Coefficients for %Limonen

Term

Constant 93,
sicaklik -0,
basing 0,
sicaklik*sicaklik -0,
basing¢*basinc 0,
sicaklik*basing 0,

Coef
8492
7322
4810
2568
1017
1157

SE Coef
0,18212
0,09975
0,09975
0,17277
0,17277
0,12217

S = 0,244337 PRESS = 1,66227

R-Sg = 96,41% R-Sqg(pred)

= 66,69%

Analysis of Variance for %$Limonen

Source
Regression
Linear
sicaklik
basing
Square
sicaklik*sicaklik
basing¢*basing
Interaction
sicaklik*basing
Residual Error

Total

g
5|

®w W R R R RN R RN G

Seq SS
4,81077
4,60457
3,21641
1,38817
0,15260
0,13193
0,02067
0,05359
0,05359
0,17910
4,98987

T
515,320
-7, 340
4,822
-1,487
0,588
0,947

R-Sq(adj)

Adj SS
4,81077
4,60457
3,21641
1,38817
0,15260
0,13193
0,02067
0,05359
0,05359
0,17910

P
0,000
0,005
0,017
0,234
0,598
0,413

= 90,43

Adj Ms
0,96215
2,30229
3,21641
1,38817
0,07630
0,13193
0,02067
0,05359
0,05359
0,05970

F
16,12
38,56
53,88
23,25

1,28
2,21
0,35
0,90
0,90

P
0,022
0,007
0,005
0,017
0,397
0,234
0,598
0,413
0,413



Minitab programi Linalool yanit sonuglari
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Response Surface Regression: % Linalool versus sicaklik; basing

Estimated Regression Coefficients for %Linalool

Term

Constant 0,
sicaklik 1,
basing -0,
sicaklik*sicaklik 0,
basing¢*basing 0,
sicaklik*basing -0,

s = 0,325804 PRESS =

Coef SE Coef
6151 0,2428
0923 0,1330
3762 0,1330
8073 0,2304
2129 0,2304
3680 0,1629
3,59150
= 65,00%

R-Sgq = 96,90% R-Sg(pred)

Analysis of Variance for %Linalool

Source
Regression
Linear
sicaklik
basing
Square
sicaklik*sicaklik
basing¢*basing
Interaction
sicaklik*basing
Residual Error

Total

Seq SS
9,9439
8,0080
7,1589
0,8491
1,3942
1,3036
0,0906
0,5416
0,5416
0,3184
10,2623

T
2,533
8,212

-2,828
3,504
0,924

-2,259

R-Sq(adj)

Adj SS
9,94388
8,00802
7,15893
0,84908
1,39424
1,30363
0,09061
0,54162
0,54162
0,31845

P
0,085
0,004
0,066
0,039
0,424
0,10

= 91,73

Adj MS
1,98878
4,00401
7,15893
0,84908
0,69712
1,30363
0,09061
0,54162
0,54162
0,10615

F
18,74
37,72
67,44

8,00
6,57
12,28
0,85
5,10
5,10

P
0,018
0,007
0,004
0,066
0,080
0,039
0,424
0,109
0,109
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